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3ABSTRAKT 
Tato diplomová práce vychází z aktuální problematiky pítomnosti léiv v rzných 
složkách životního prostedí. Nejvíce zatížené prostedí z pohledu kontaminace rezidui léiv 
je prostedí vodné, do kterého se tyto látky dostávají pedevším z istíren odpadních vod, ve 
kterých dochází jen k jejich ástené eliminaci bhem istících proces.  
Pedkládaná práce je zamena na stanovení vybraných léiv ze skupiny nesteroidních 
protizántlivých látek (kyselina salicylová, ibuprofen, kofein, naproxen, ketoprofen, 
diklofenak) v odpadní vod. Pro úely analýzy byly použity a porovnány dva druhy 
vzorkování: konvenní bodové odbry odpadní vody a pasivní vzorkování za použití 
vzorkovae POCIS. Vzorkování probíhalo na pítoku a odtoku z OV v Brn Modicích. 
Jako extrakní metoda byla použita extrace tuhou fází (SPE) s použitím HLB Oasis kolonek. 
Vyextrahovaný vzorek byl následn derivatizován. Derivatizaními inidly byly: MSTFA (N-
methyl-N-(trimethylsilyl)trifluoroacetamid) a  BSTFA (N,O-bis(trimethylsilyl) trifluoro- 
acetamid). Finální analýza byla provedena pomocí plynové chromatografie s hmotnostn
spektrometrickou detekcí Time-of-Flight (GC/TOF-MS). 
ABSTRACT 
This thesis is based on the current issue of the presence of drugs in various parts of the 
environment. The most affected enviroment from the environmental contamination point of 
wiev with residues of pharmaceuticals is the aqueous environment into which these 
substances are leaked mainly from sewage treatment plants, which eliminate them during the 
cleaning process only partially. 
This work is focused on the selected group of pharmaceutical, non-steroidal anti-
inflammatory drugs (salicylic acid, ibuprofen, caffeine, naproxen, ketoprofen, diclofenac) in 
waste water. For analysis purposes two types of sampling were used and compared: the 
conventional spot sampling of water and wastewater sampling using passive samplers POCIS. 
Sampling took place at the inflow and outflow from a wastewater treatment plant in Brno 
Modice. As the extraction method was used the solid phase extraction (SPE) using Oasis 
HLB columns. Extracted sample was derivatized. Derivatization agents were: MSTFA (N-
methyl-N-(trimethylsilyl)trifluoroacetamid) and BSTFA (N, O-bis(trimethylsilyl) trifluoro- 
acetamid). The final analysis was performed using gas chromatography with mass 
spectrometric detection time-of-Flight (GC / TOF-MS). 
KLÍOVÁ SLOVA 
plynová chromatografie, hmotnostní spektrometrie, léiva, rezidua léiv, derivatizace, 
analgetika, SPE, odpadní voda, vzorkování 
KEYWORDS 
gas chromatography, mass spectrometry, pharmaceuticals, pharmaceutical residues, 
derivatization, analgetics, SPE, waste water, sampling 
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71. ÚVOD 
 Z literatury je známo, že celosvtov vzrstá výroba i spoteba humánních i veterinárních 
léiv, vyznaujících se rozdílnou strukturou. Vzhledem k tomu, že tyto látky nebývají vždy 
kompletn eliminovány v lidském ani zvíecím tle, dostávají se následn do životního 
prostedí, kde dochází k nepíznivému ovlivnní nkterých složek pírodních ekosystém. 
Jejich nejvtší zastoupení je v odpadní vod. Bylo však prokázáno, že vtšina z nich je pi 
procesu ištní velmi tžko odbouratelná. Z istíren odpadních vod se pak tyto látky dostávají 
do povrchových vod, kde mže docházet k intoxikaci vodních organism.  
 Obecn se léiva nacházejí ve vodách ve stopových množstvích, která nemusí zpsobovat 
akutní rizika, avšak se stávají nebezpená pi dlouhodobé expozici. V dnešní dob jsou 
v humánní i veterinární medicín aplikována a v odpadních vodách pednostn sledována 
pedevším antibiotika a hormonální léiva, která narušují pirozenou mikroflóru v istírnách 
odpadních vod a ty pak vykazují menší úinnost pi ištní vod. Bakterie používané pi 
biologickém ištní se asto stávají rezistentní. Avšak už mén se berou v úvahu analgetika a 
nesteroidní antiflogistika, která nejsou sice tak nebezpená, ale ve vodách se vyskytují  
v koncentracích stejných, pípadn i vyšších. 
 Ke stanovení léiv bývá nejastji používána kapalinová a plynová chromatografie 
obvykle s  hmotnostní detekcí (LC-MS, HPLC-MS, GC-MS), které umožují i stanovení 
degradaních a metabolických produkt. Pokud pro stanovení léiv ve vodách použijeme 
plynovou chromatografii, je nezbytné provádt i derivatizaci; produkty derivatizace jsou 
potom  snadno a rychle stanovitelné.  
 Cílem pedložené diplomové práce bylo stanovení vybraných léiv (kyselina salicylová, 
ibuprofen, kofein, naproxen, ketoprofen a diklofenak) v odpadních vodách, které byly 
odebrány na pítoku a na odtoku z istírny odpadních vod v Brn – Modicích. Pro stanovení 
byla použita metoda plynové chromatografie s hmotnostn spektrometrickou detekcí Time-of-
Flight (GC/TOF-MS). Ke vzorkování bylo použito metody aktivního vzorkování, kdy voda 
byla odebírána  jako 24 hodinový slévaný vzorek a také metody pasivního vzorkování za 
použití vzorkovae typu POCIS. Pro izolaci  analyt z vodné matrice byla použita metoda 
extrakce tuhou fází (SPE); vzorky byly ped vlastním stanovením derivatizovány silylaními 
inidly. 
82. TEORETICKÁ ÁST 
2.1. Léiva 
Za léiva se považují léivé látky nebo jejich smsi, pípadn léivé pípravky urené 
k aplikaci lidem nebo zvíatm za úelem prevence chorob, léení chorob a mírnní jejich 
píznak, k diagnostice a k ovlivování fyziologických funkcí [1, 2]. 
2.1.1. Léivá látka 
Pod pojmem léivá látka se rozumjí látky pírodní nebo syntetické s farmakologickým 
nebo imunologickým úinkem, pípadn látky, které ovlivují metabolismus. Celá ada 
léivých látek nebo jejich prekurzor se dnes také získává fermentaními procesy. Tyto látky 
slouží k prevenci, k léení a mírnní chorob, k diagnostice a k ovlivování fyziologických 
funkcí. Ve farmaceutické literatue se dnes velmi asto používá k oznaení léivých látek 
zkratka API (z angl. Active Pharmaceutical Ingredient) [1]. 
Léivými látkami jsou nejastji chemické substance s pesn definovanou strukturou 
(chemická individua), avšak mohou to být i složité smsi rzných látek, jejichž struktura 
nemusí být zcela pesn vymezena. Léivými látkami jsou napíklad pedepsaným zpsobem 
upravené suroviny pírodního pvodu, nap. sušené ásti rostlin, silice, výtažky z rzných 
ástí rostlin apod. Relativní hmotnost léivých látek se pohybuje v rozmezí nkolika ád, od 
jednotek až do desítek tisíc [1, 3, 4, 5]. 
2.1.2. Léivý pípravek 
  Léivými pípravky jsou oznaeny jakékoliv samostatné léivé látky nebo produkty 
získané technologickým zpracováním léivých látek a látek pomocných do urité lékové 
formy, urené k léení nebo pedcházení nemoci u lidí nebo zvíat. Za léivý pípravek se 
rovnž považuje jakákoliv látka nebo kombinace látek, které lze podat lidem nebo zvíatm 
za úelem stanovení lékaské diagnózy nebo k obnov, úprav nebo ovlivnní jejich 
fyziologických funkcí [1, 2]. 
2.1.3. Pomocné látky 
 Tímto termínem oznaujeme složky léivých pípravk, které samy nemají léebný úinek, 
avšak umožují a usnadují výrobu, pípravu, uchování a aplikaci léivých pípravk. Nkdy 
mohou pízniv ovlivovat také farmakokinetické vlastnosti pítomných léivých látek [1]. 
2.1.4. Léková forma 
 Léková forma pedstavuje zpsob úpravy léiva do formy vhodné pro léebné použití. 
Musí být pizpsobena požadované cest pívodu léiva do organismu a musí respektovat 
jeho fyzikáln-chemické vlastnosti. 
 Podle zpsobu podání ji dlíme na:  
enterální - podávané prostednictvím trávící trubice 
parenterální - podávané mimo trávící trubici 
topické - aplikované lokáln na místa dostupná vtšinou z povrchu organismu. 
 Z hlediska fyzikáln-chemických vlastností dlíme lékové formy na: 
tuhé - tablety, želatinové tobolky, obdukety a ípky 
kapalné - injekce, infúze, kapky a roztoky 
polotuhé - masti, krémy a gely 
92.1.5. Rozdlení léiv 
Tabulka . 1: Rozdlení léiv podle vlastností a použití [1] 
Analgetika
Nenarkotická analgetika deriváty anilinu, deriváty kyseliny salicylové, deriváty 
anthranilové kyseliny, arylalkanové deriváty, deriváty 
pyrazolonu a pyrazolidindionu, oxikamy, inhibitory COX-2 
Narkotická analgetika 
Léiva ovlivující centrální nervový systém
Celková anestetika inhalaní a intravenózní anestetika 
Sedativa a hypnotika 
Psychofarmaka neuroleptika, antidepresiva, anxiolytika,  psychostimulancia, 
nootropika a léiva Alzheimrovy choroby, psychodysleptika 
Antiepileptika 
Antiparkinsonika 
Antimigrenika 
Léiva ovlivující vegetativní nervový systém
Adrenergika 	-Adrenergika, 	2-Adrenergika, 
1-Adrenergika, 
2-
Adrenergika a nepímá adrenergika 
Antiadrenergika 
Cholinergika pímá a nepímá cholinergika, ireverzibilní inhibitory 
acetylcholinesterasy 
Anticholinergika 
Myotropní spasmolytika 
Lokální anestetika a myorelaxancia
Lokální anestetika 
Myorelaxancia periferní a centrální myorelaxancia 
Antialergika a antihistaminika
Antialergika hypostaminika, H1-Antihistaminika 
H2-Antihistaminika 
Léiva obhové soustavy
Hypolipidemika pryskyice vážící žluové kyseliny, léiva ovlivující syntézu 
lipoproteid, deriváty 	-aryloxyalkanových kyselin, inhibitory 
HMG-CoA reduktasy, léiva ovlivující vstebávání 
cholesterolu, ostatní hypolipidemika 
Perorální antidiabetika deriváty sulfonylmooviny, deriváty biguanidu, 
thiazolidindiony, ostatní antidiabetika 
Léiva ovlivující srážlivost 
krve 
antitrombotika, hemostatika 
Vasodilatacia estery kyseliny dusité a dusiné, antagonisté iont vápníku, 
periferní vasodilatacia, léiva erektilních poruch 
Antihypertenziva látky blokující sympatikus, pímá antihypertenziva, inhibitory 
angiotensin-konvertujícího enzymu a antagonisté 
angiotensinu II 
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Léiva ovlivující innost 
srdeního svalu 
kardiotonika, antidysrytmika 
Léiva trávící a vyluovací soustavy
Antacida, antiulceróza a 
cytoprotektiva 
Léiva používaná k terapii 
jaterních poruch 
cholagoga, hepatoprotektiva 
Léiva ovlivující 
vyluování 
diuretika, a saluretika, deriváty thiadiazolu, o-
chlorbenzensulfonamidy, deriváty benzothiadiazinu, ostatní 
diuretika, léiva urinární inkontinence, laxativa, prostedky 
zmkující, objemová inidla, laxativa dráždící stevní stnu, 
antidiaroika 
Antitusika a expektorancia
Antitusika antitusika opioidního a neopioidního typu 
Expektorancia 
Látky používané k prevenci a terapii infekních a parazitárních chorob
Dezinfekní látky a 
antiseptika 
oxidaní inidla, halogeny a látky uvolující „aktivní 
halogeny“, sloueniny kov, alkoholy, fenoly, ethery, 
aldehydy a kyseliny, povrchov aktivní látky, 
trifenylmethanová barviva 
Antibakteriální 
chemoterapeutika 
sulfonamidy, deriváty chinolon, ostatní antibakteriální látky 
Antimikotika 
karboxylové kyseliny a jejich deriváty, deriváty imidazolu a 
triazolu, ostatní antimikotika 
Antimykobakteriální léiva 
Antiprotozoární léiva antimalarika, ostatní antiprotozoika 
Antibiotika 
-Laktamová antibiotika, tetracykliny a anthracykliny, 
aminoglykosidy, makrolidy, peptidová antibiotika, ostatní 
antibiotika 
Antivirotika 
Cytostatika
Antimetabolity, alkylaní inidla a ostatní protinádorová léiva
Vitaminy
Vitamíny rozpustné v tucích vitaminy skupin A, D, E, K 
Vitamíny rozpustné ve vod
vitaminy skupiny B - B1 (thiamin), B2 (riboflamin), B3
(nikotinamid), B5 (pantothenová kyselina), B6 (pyridoxin), B12
(kobalamid); listová kyselina - vitamin M; vitamin C - 
askorbová kyselina; vitamin H - biotin; ostatní sloueniny 
s úinky vitamin
Hormony
Hormony - aminokyseliny 
Peptidové hormony hormony hypotalamu a hypofýzy, hormony slinivky bišní 
Steroidní hormony 
estrogeny, inhibitory estrogen, vestaveny, androgeny a 
anabolika, hormony kry nadledvin 
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2.2. Analgetika 
 Analgetika jsou látky snižující až potlaující pocit bolesti, aniž by však výrazn
ovlivovaly smyslové vnímání a vdomí. Mnohá analgetika vykazují také protizántlivý 
(antiflogistický) a antipyretický úinek. Analgetika neléí píinu onemocnní, ale používají 
se k  napomáhání vlastního léení tím, že snižují zátž a stres organismu zpsobený bolestí, 
zántem a zvýšenou teplotou. Analgetika dlíme podle úinku na analgetika narkotická 
(anodyna, opioidní analgetika) a na analgetika-antipyretická spolu s nesteroidními 
protizántlivými látkami (NSAID - Non-steroidal Anti-Inflammatory Drugs) [1]. 
2.2.1. Historie analgetik 
 Historie léby bolesti je snad stejn stará jako lidstvo samo. Usuzuje se, že lovk již 
v dob kamenné používal rybích kostí ke stimulaci nkterých míst na tle. Staí íané 
používali ke tlumení bolesti techniku akupunktury a staí ekové zase používali ke tlumení 
bolesti elektrolébu. 
 Prvními léky proti bolesti byly rzné výtažky z rostlin a alkoholické nápoje. Prvním 
používaným lékem proti bolesti vbec byla maková šáva rozšíená z oblasti Sýrie. 
Do Evropy se opium dostalo v období Renesance a na jeho rozšíení ml velký podíl 
švýcarský léka Paracelsus, který vynalezl opiovou tinkturu. V 18. a 19. století bylo opium 
dodáváno lékárníkm a lékam jako lék proti bolesti a sedativum. Již od 16. století však 
opium bylo stále astji zneužíváno jako droga. V roce 1805 nmecký lékárník Serturner 
izoloval z opia bílý prášek, který nazval morphin. 
Dalším významným zlomem v tišení bolesti bylo použití etheru jako anestetika pi extrakci 
stoliek roku 1846 zubním lékaem Wiliamem Mortonem v Bostonu [6]. 
 Prvním lékem ze skupiny NSAID, který byl vyrábn, je kyselina acetylsalicylová. S její 
výrobou pišla v roce 1898 firma Bayer pod názvem Aspirin. 
V roce 1952 bylo vyrobeno druhé antiflogistikum fenylbutazon, který byl však pro asté a 
závažné vedlejší nežádoucí úinky postupn vytlaen novjšími, výhodnjšími látkami. 
V roce 1969 pibyl k již vyrábným nenarkotickým analgetikm ibuprofen, který ml ve 
srovnání s pedchozími látkami podstatn lepší snášenlivost. V souasné dob je v ad zemí 
nejastji pedepisovaným antirevmatikem [7]. 
Tabulka . 2: Srovnání nenarkotických analgetik podle let jejich vzniku 
1898 kyselina acetylsalicylová
1952 fenylbutazon 
1963 indometacin 
1969 ibuprofen 
70. léta diklofenak, naproxen 
80. léta piroxikam, ketoprofen 
90. léta nabumeton, aceklofenak 
1995-2000 inhibitory COX II 
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2.2.2. Narkotická analgetika 
 Tyto analgetika se používají ke zvládnutí silné bolesti. Název „narkotická“ vyplynul ze 
skutenosti, že tyto látky vyvolávají ve vyšších dávkách krom analgezie (potlaení bolesti) 
také spánek nebo ztrátu vdomí, tj. mají narkotické úinky [1]. 
2.2.2.1. Mechanismus úinku narkotických analgetik 
 Anodyna jsou analgetika interagující jako antagonisté s opioidními receptory, jejichž 
pítomnost byla prokázána v centrálním a v poslední dob i v periferním nervovém systému. 
Pirozenými ligandy opioidních receptor jsou endorfiny. Tyto látky zvyšují práh pro 
vnímání bolesti, jejich psobení je však selektivní a neovlivuje vnímání ostatních 
podnt [1, 6]. 
2.2.2.2. Rozdlení narkotických analgetik 
 Anodyna se dlí na slabá a silná. 
 Do skupiny slabých anodyn patí tramadol, dihydrocodein a kodein. 
Silná anodyna se podle selektivity dlí na isté µ-agonisty (morphin, hydromorphon, 
oxycodon, pethidin, piritramid, fentanyl, sufentanil), parciální agonisty (buprenorphin) a 
agonisty-antagonisty (pentazocin, nalbuphin).  
2.2.3 Nenarkotická analgetika (NSAID) 
 Tato skupina zahrnuje analgetika-antipyretika spolu s nesteroidními antiflogistiky. 
Uvedená léiva se používají k potlaení mírnjších bolestí, horeky a rzných zánt [8]. 
Vzhledem k tomu, že astou indikací NSAID bývá revmatismus, jejich dalším a velmi 
frekventovaným synonymem je název nesteroidní antirevmatika [1]. NSAID mají 
v porovnání s narkotickými analgetiky tu výhodu, že nejsou návykové a neovlivují dechové 
centrum. Nemají také žádné vedlejší nežádoucí úinky hormonální povahy, pozorované pi 
antiflogistické terapii kortikosteroidy (odtud název „nesteroidní“).  
 Pro zvýšení úinku se asto nenarkotická analgetika kombinují s jinými látkami, napíklad 
s kofeinem. Hlavními zástupci jsou Ibuprofen, Aspirin a Naproxen. K nežádoucím úinkm 
tchto látek patí gastrointestinální krvácení, ulcerace a performace, které mohou být až 
smrtelné. Riziko tchto píhod se zvyšuje s velikostí podané dávky. K dalším nežádoucím 
úinkm tchto léiv se adí nauzea, zvracení, prjem, flatulence, zácpa, dyspepsie, bolest 
bicha, melena (krev ve stolici), hematemeza (zvracení krve) a ulcerativní stomatitis. Mén
asto gastritis (zánt žaludku) [8]. 
2.2.3.1. Mechanismus úinku NSAID 
NSAID inhibují cyklooxygenázu, enzym zodpovdný za syntézu prostaglandin, které jsou 
vytváeny v ohnisku zántu a jsou zdrojem lokálních projev zántu, jako je hyperemie, otok, 
zvýšená teplota, bolestivost apod. Mimo to však prostaglandiny plní celou adu 
fyziologických funkcí (nap. ochrana žaludení sliznice, regulace mikrocirkulace v ledvinách, 
regulace funkce destiek atd.). Deplece tchto tzv. konstituních prostaglandin potom vede k 
nežádoucím projevm léby NSAID (NSA gastropatie, nefropatie aj.) [7]. 
 V 90. letech 20. století bylo zjištno, že existují dv formy cyklooxygenasy, které se 
oznaují COX-1 a COX-2. Tento objev znamenal velký pokrok v léení zántlivých 
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onemocnní. Forma COX-2 je inducibilní, tj. aktivuje se a syntetizuje eikosanoidy, 
odpovdné za vznik zántlivé reakce pouze v míst poškození organismu. 
 Podle afinity k cyklooxygenasam se NSAID dlí do tí skupin, a to na neselektivní 
inhibitory COX, preferenní a selektivní inhibitory COX-2 [1]. 
Skupina neselektivních inhibitor COX je zastoupena celou adou léiv, z nichž nkterá 
jsou dostupná i bez lékaského pedpisu (ibuprofen, diclofenac, naproxen). Tyto léky jsou 
vhodné pro krátkodobou lébu bolesti u osob bez rizikových faktor, tj. osob bez poruch 
krevní srážlivosti nebo krvetvorby, s normální funkcí ledvin a bez anamnézy peptického 
vedu [6]. Tato antirevmatika inhibují v podstat oba isoenzymy [1]. 
Preferenní inhibitory COX-2 (nap. nimesulid, meloxikam) inhibují COX-2 ve vyšší 
míe než COX-1. 
 Novou generací v antirevmatikách jsou tzv. coxiby ili selektivní inhibitory COX-2. 
Coxiby  blokují prakticky výhradn COX-2. Tím potom vykazují vysoký protizántlivý 
úinek s minimálními vedlejšími úinky na gastrointestinální trakt, nebo psobí pouze 
lokáln a cílen. Bohužel se však u ady coxib  nedávno objevily sice ídké, zato velice 
závažné vedlejší úinky na srdení sval [1]. 
2.2.3.2. Klasifikace NSAID podle chemické struktury
 Z hlediska chemické struktury lze NSAID rozdlit na: 
• deriváty anilinu (acetanilid, paracetamol, fenacetin…) 
• deriváty kyseliny salicylové (kyselina acetylsalicylová, aloxipirin, diflunisal…) 
• deriváty anthranilové kyseliny (kyselina mefenamová, meklofenamová, 
flufenamovátolfenamová…) 
• deriváty 2-arylalkanových kyselin (indometacin, diklofenak, ibuprofen, naproxen, 
ketoprofen, pirprofen…) 
• deriváty pyrazolonu a pyrazolidinu (fenazon, propyfenazon, metamizolkebuzon…) 
• oxikamy (piroxikam, isoxikam, meloxikam…) 
• inhibitory COX-2 (nimesulid, celecoxib, rofecoxib, valdecoxib…) [1, 7].
2.3. Vlastnosti vybraných léiv 
 Ke stanovení bylo vybráno šest léiv: ibuprofen, kyselina salicylová, ketoprofen, naproxen, 
diklofenak a kofein.  
 Prvních pt patí do skupiny NSAID. Kofein je alkaloid s psychostimulaními úinky a je 
pidáván do velkého množství léiv ne pímo jako léivá látka, ale pedevším jako látka 
pomocná. 
2.3.1. Ibuprofen 
• (2RS)-2-(4-isobuthylfenyl)propanová kyselina 
• Mr = 206,28 
• Bílý krystalický prášek nebo bezbarvé krystaly. Prakticky je nerozpustný ve vod, 
snadno rozpustný v acetonu, v methanolu a v dichlormethanu. Rozpustný je ve 
zedných roztocích alkalických hydroxid a uhliitan [9]. 
Ibuprofen patí mezi neselektivní inhibitory COX skupiny NSAID. Užívá se pi mírných a 
stedních bolestech rzného pvodu (pedevším bolesti kloub, sval, zub, hlavy a 
menstruaní bolesti), pi zvýšené teplot a pi zántech [1,8]. 
 Poprvé byl uveden na trh firmou Boots v 60. letech minulého století pod názvem Brufen.
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Ibuprofen je díky své nízké toxicit a minimálním nežádoucím úinkm na gastrointestinální 
trakt voln použitelným léivem. 
 Nežádoucím úinkem mže být ojedinle poškození žaludení stny, a tím pak mže 
docházet k tvorb žaludeních ved. Tento stav se vyskytuje pouze u dlouhodobého užívání. 
 Komerními názvy jsou nap.: Apo-Ibuprofen, Brufen, Dolgit, Ibalgin, Ibumax, 
Nurofen, aj. [1, 8, 10]. 
 Jedna z možností výroby Ibuprofenu je jeho syntetizace z isobutylbenzenu (obr.. 1). 
Obr..1: Syntéza Ibuprofenu 
2.3.2. Deriváty kyseliny salicylové 
Kyselina salicylová 
• 2-hydroxybenzoová kyselina 
• Mr = 138,12 
• Bílý krystalický prášek, bílé nebo bezbarvé jehlicovité krystalky. Je tžce rozpustná ve 
vod, snadno rozpustná v 96% ethanolu a v etheru, mírn rozpustná 
v dichlormethanu [9]. 
Kyselina salicylová a její deriváty jsou úinná antipyretika s mírnými analgetickými a 
protizántlivými úinky. Je obsažena ve vrbové ke ve form glykosidu salicinu. Vrbová 
kra byla již odedávna používána v lidovém léitelství k potlaení horeky. Širší využití 
kyseliny salicylové a jejich derivát umožnila až Kolbeho-Schmittova syntéza (obr. . 2). 
Samotná kyselina salicylová se nyní používá jen v omezené míe. 
 Nejrozšíenjším derivátem kyseliny salicylové je kyselina acetylsalicylová - první 
vyrábné NSAID (1898 firma Bayer pod názvem Aspirin). Je to voln dostupné 
antipyretikum a analgetikum. Ve vyšších dávkách se stává i protizántlivým léivem. Díky 
tmto úinkm je asto používána na léení revmatoidních arthritid rzného typu. 
Kyselina acetylsalicylová snižuje agreganí schopnost krevních destiek v dsledku 
inhibice syntézy tromboxanu A2. Tchto úink se využívá nap. k  prevenci srdeního 
infarktu a mozkové mrtvice. 
Nežádoucími vedlejšími úinky mohou být až žaludení nebo dvanáctníkové vedy, které 
vznikají pi dlouhodobém užívání. Dalším nežádoucím úinkem mže být zvýšená krvácivost 
vyvolaná vyššími dávkami. U dtí mladších 12 let hrozí riziko vzniku Reyova syndromu, což 
15
je onemocnní jater a mozku, které mže konit až smrtí. Možností, jak se vyvarovat tchto 
nežádoucích úink, je užití ibuprofenu, který je stejn úinný, ale bezpenjší. 
Kyselina acetylsalicylová se získá acetylací kyseliny salicylové acetanhydridem. 
Jejími komerními názvy jsou nap.: Aspirin, Acylpyrin, Anopyrin, aj. [1, 8, 11]. 
Obr..2: Kolbeho-Schmittova syntéza kyseliny salicylové 
Obr..3: Syntéza kyseliny acetylsalicylová 
2.3.3. Ketoprofen 
• (2RS)-2-(3-benzoylfenyl)propanová kyselina 
• Mr = 254,28 
• Ketoprofen se vyskytuje jako bílý nebo tém bílý krystalický prášek, který je 
špatn rozpustný ve vod, snadno rozpustný v acetonu, v ethanolu a 
v dichlormethanu, jeho teplota tání je okolo 94 °C [9, 11, 13]. 
Ketoprofen je nesteroidní antirevmatikum ze skupiny derivát kyseliny propionové se 
silným antiflogistickým, analgetickým a antipyretickým úinkem. Inhibuje syntézu 
prostaglandin a leukotrien, které se podílejí na vzniku bolesti a zántu, má 
antibradykininovou aktivitu a stabilizující úinky na lysozomální membránu [12]. 
Poprvé byl syntetizován koncem 60. letech 20. století; je to racemická látka, má 
pravotoivý optický enantiomer, nazývaný dexketoprofen [13]. 
 Ketoprofen se aplikuje u chronických a degenerativních onemocnní pohybového ústrojí, 
zejména u revmatoidní artritidy, ankylozující spondylitidy (Bechtrevova nemoc) a u 
dekompenzované osteoartrózy. Indikací jsou také projevy mimokloubního revmatismu, 
drobné poúrazové a pooperaní stavy, záchvat dny, bolest v nadbišku pi menstruaci 
(primární dysmenorea) a bolesti nádorového pvodu [14, 15]. 
 Nejastjšími nežádoucími úinky bývají gastrointestinální potíže, nap. chronické bolesti 
bicha (dyspepsie), nauzea, zvracení, bolesti v nadbišku, anorexie, pálení žáhy, prjem nebo 
zácpa. Výjimen se mohou objevit bolesti hlavy, závrat, deprese, nervozita, poruchy 
jaterních funkcí a poruchy zraku [12, 14, 15]. 
Komern je ketoprofen prodáván pod názvy: Ketofen, Meprofen, Orudis, Fastum Gel, 
Ketonal, Profenid, aj. [1, 12, 14]. 
Ketoprofen se pipravuje z kyseliny benzoové (obr. . 4) [16]. 
16
Obr..4: Schéma syntézy ketoprofenu [16] 
2.3.4. Naproxen 
• (2S)-2-(6-methoxynaftalen-2-yl)propanová kyselina 
• Mr = 230,26 
• Bílý nebo tém bílý krystalický prášek, který je špatn rozpustný ve vod, dobe 
rozpustný v ethanolu a methanolu a mírn rozpustný v etheru. Naproxen je v 
souasnosti jediné nesteroidní protizántlivé léivo, které se prodává pouze jako jeden 
izomer. Jeho teplota tání je 153 °C [9, 13]. 
Naproxen je derivátem kyseliny propionové a má také analgetické, antiflogistické a 
antirevmatické úinky jako ostatní léiva z této skupiny. Je to hojn využívané léivo v USA, 
Skandinávii a Velké Británii. Používá se pedevším pi léb chronických zántlivých 
revmatických chorob [5, 17]. 
Jeho použití je analogické k použití ibuprofenu, tzn. že se používá nejen ke zmírnní 
bolesti hlavy, zub, sval, bolestí zad, menstruaních bolestí, ale také ke  snížení horeky pi 
nachlazení a zmírnní bolestí. Jestliže je naproxen dodáván ve form potahovaných tablet,  je 
jeho užívání možné až od dvanácti let. 
Relativn astými nežádoucími úinky bývají gastrointestinální potíže (nauzea, pálení 
žáhy, bolesti v nadbišku aj.). Mén asto se mohou vyskytnout otoky oblieje, krvácení 
z trávicího ústrojí, kopivka, astmatický záchvat, ztráta vdomí, erná stolice obsahující krev, 
zvracení krve, zánt žaludku, nový nástup zántu tlustého steva a Crohnovy choroby, 
vedový zánt sliznice ústní dutiny. Tyto úinky jsou však závažné a vyžadují okamžitou 
lékaskou pomoc [15 ,17]. 
Naproxen se prodává pod komerními názvy: Naprosyn, Naxen, Nalgesin S, Emoxen 
Gel, Aleve, aj. [1, 17]. 
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Prmyslová výroba naproxenu se skládá z pti krok a jako výchozí látka se používá 2-
naftol (Obr. . 5) [18]. 
Obr. . 5: Schéma syntézy naproxenu [18] 
2.3.5. Diklofenak 
• 2-[2-(2,6-dichlorofenylamino)fenyl]octová kyselina 
• Mr = 296,148 
• Diklofenak se nejastji vyskytuje jako sodná sl, potom se jedná o bílý nebo slab 
nažloutlý krystalický prášek, který je slab hygroskopický. Diklofenak je mírn 
rozpustný ve vod, snadno v methanolu, dobe rozpustný v ethanolu, tžce se 
rozpouští v acetonu a v etheru je tém nerozpustný. Taje pi asi 280 °C za 
rozkladu [9]. 
Diklofenak je dalším ze skupiny analgetik, antipyretik a nesteroidních antiflogistik. Je 
derivátem kyseliny aryloctové; poprvé byl syntetizován v 60. letech a obvykle je dostupný 
jako diklofenak sodný, draselný nebo diklofenak diethylamin. Diklofenak epolamin je nová 
sl diklofenaku, která byla pipravena za pomoci hydroxyethylpyrolidinu [1, 19]. 
Diklofenak se používá u zántlivých a degenerativních revmatických onemocnní: 
revmatoidní artritida, ankylozující spondylitida, osteoartróza, spondylóza, mimokloubní 
revmatismus, akutní dna, posttraumatické a pooperaní otoky a zánty, bolestivá a zántlivá 
onemocnní v gynekologii, nap. dysmenorea a adnexitis (zánt vejcovod a 
vajeník) [15, 20]. 
Pi užívání diklofenaku mohou vzniknout tyto vedlejší úinky: stevní a žaludení potíže 
jako nevolnost, zvracení, prjem; nkdy mže dojít k poruchám trávení, nadýmání, 
žaludením keím a nechutenství. Vzácn se vyskytují bolesti hlavy, poruchy soustední, 
nespavost, trombocytopenie, kožní reakce a gastrointestinální vedovatní. [15, 21]. 
 Diklofenak se prodává pod komerními názvy: Voltaren, Dolmina, Diclofenac AL 25,  
Veral, aj. [1, 20, 21]. 
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 Diklofenak se vyrábí syntézou z N-(2,6-dichlorfenyl)fenylaminu. (obr. . 6) [1]. 
Obr..6: Syntéza diklofenaku [1] 
2.3.6. Kofein 
• 1,3,7-trimethylxanthin 
• Mr = 194.19  
• Tvoí jehlicovité krystalky, hedvábn lesklé, lehké zpravidla plstnat sdružené, 
nebo se vyskytuje jako bílý krystalický prášek. Kofein je látka bez zápachu slab
hoké chuti. Je snadno rozpustný v  chloroformu, mírn ve vod a acetonu, 
v ethanolu (95%) špatn a v etheru je tém nerozpustný. Jeho bod tání je 
238 °C [22]. 
Alkaloid kofein byl známý již v 6. století ped naším letopotem a pro jeho úinky byl 
považován za zázraný lék. Tato látka je obsažena v listech, semenech a plodech kávovníku, 
ale i v ajovníku, kakaovníku a dalších zhruba šedesáti plodech (maté, yerba, Guayana…). 
Kofein se nyní nachází ve spoust potravinách a nápojích (okoláda, coca-cola, energetické 
nápoje, oíšky…), ale také je velice asto pidáván jako pomocná látka do spousty léiv 
(paralen, panadol, ibufein, neo-cephyl) a rzných pípravk na hubnutí [23, 24, 25, 26, 27]. 
 Farmaceuticky patí kofein mezi psychotronika, což jsou látky stimulující CNS. Udržuje 
organismus ve stavu bdlosti, zvyšuje psychickou a fyzickou odolnost, a tak nepímo zlepšuje 
náladu [1]. 
 Nežádoucí úinky kofeinu mohou být krátkodobé i dlouhodobé. Krátkodobé jsou dobe 
popsány a patí mezi n zhoršení žaludeních ved, a to díky zvýšené produkci žaludeních 
kyselin, kterou kofein zpsobuje. Dalšími úinky mohou být únava, neklid a potíže se spaním. 
Pravidelné pití kávy ped spaním mže vyústit v nespavost, ztrátu energie a únavu. 
Z dlouhodobého hlediska by mohl kofein zvyšovat riziko onemocnní srdce [28]. 
 Jak již bylo eeno kofein se získává pírodní cestou z list, semen i plod rzných rostlin, 
ale existuje i jeho syntetická výroba. Jednou z možností je výroba z uracilu (obr. . 7) [29]. 
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Obr..7: Syntéza kofeinu [29] 
2.4. Léiva v životním prostedí 
 S rostoucí spotebou léiv užívaných jak v humánní tak veterinární medicín vznikl „nový“ 
environmentální problém. Pod tímto pojmem se rozumí, že se lidé zaínají zajímat o osud 
uritého polutantu v životním prostedí (zde léiva), který byl do pírody ádov desítky let 
uvolován tém bez povšimnutí [30].  
 Pi  užívání  léiv  jsou z tla vyluovány aktivní látky farmak bu v nezmnné form (30 
- 90%) [31], pípadn ve form jejich metabolit, a to prostednictvím výkal a moi. Ty se 
potom dostávají spolu s odpadní vodou až na istírny odpadních vod (OV). Vtšina z tchto 
látek nebývá kompletn odstranna bhem istících proces a dostávají se tak do 
povrchových vod, ze kterých se dále mohou rozšíit do vod podzemních nebo i do zdroj
pitné vody. Používáním stabilizovaných istírenských kal jako druhotného hnojiva se mohou 
léiva sekundárním zdrojem kontaminace a kontaminovat pdy; následn se mohou dostat i 
do potravních etzc [30, 32]. 
 Dalším významným zdrojem kontaminace životního prostedí jsou léiva s  prošlou 
trvanlivostí, která se mohou dostat do kolobhu prsaky ze skládek, nebo díky spláchnutí do 
odpadu. 
 Na obr. . 8 je znázornno schéma pechodu léiv do povrchových vod, odkud se mohou 
dostávat dále do životního prostedí [30]. 
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Obr. . 8: Osud léiv v životním prostedí [30] 
2.4.1. Rozšíení léiv v prostedí 
 Na otázce posouzení rozšíení léiv ve složkách životního prostedí nejvíce pracují v USA 
a v zemích západní Evropy (Nmecko, Švýcarsko…). Z databáze sestavené za úelem 
posouzení rizik farmak na životní prostedí (spravovaná americkým National Center for 
Coastal Ocean Science - NCCOS) vyplývá, že aktivní substance byly nalezeny prakticky ve 
všech složkách životního prostedí v koncentracích pohybujících se od 1 ng/l až po 1 mg/l. 
Rzné druhy léiv a jejich rezidua byla detekována tém na všech místech planety. Dále bylo 
zjištno, že výskyt tchto látek v odpadních vodách je pímo úmrný množství prodaných 
léiv na daném území. 
 Nejvíce exponovanou složkou životního prostedí bývají povrchové vody, a to hlavn
jejich stední a dolní toky. 
 V podzemních vodách se léiva nacházejí jen ojedinle, ve velmi nízkých koncentracích, 
což je vtšinou zpsobeno blízkostí skládek nebo OV, pípadn jiných bodových zdroj. 
Bylo však rovnž prokázáno, že diklofenak a kyselina klofibrová byly v podzemních 
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vodách  detekovány v nkolika pípadech, aniž by mly vztah ke konkrétnímu zdroji 
kontaminace [30, 33]. 
 V pitné vod byla poprvé, asi ped patnácti lety, zjištna kyselina klofibrová, a to 
v Nmecku. U nás byla prokázána kontaminace hlavního zdroje pitné vody pro Prahu (nádrž 
Želivka) estrogenem v koncentraci pes 2 ng/l [30]. 
 Pdy bývají kontaminovány léivy hlavn v dsledku aplikací stabilizovaných 
istírenských kal jako druhotných prostedk používaných ke hnojení. Na základ vlastností 
jednotlivých látek mže docházet bu k jejich sorpci na ástice pdy nebo k prchodu látek 
do dalších ástí krajiny díky zavlažování nebo srážkám. Jestliže se léiva sorbují, mže u nich 
následn docházet k biodegradaci [30, 36]. 
2.4.2. Léiva v OV a vodním prostedí 
 Léiva se do vodního prostedí dostávají pevážn z odtok OV, kde nedochází k jejich 
úplné eliminaci. Konvenní  komunální OV nebyly konstruovány na odstranní léiv 
z odpadních vod. Základní metody využívané na OV k odstranní organického zneištní, 
jako je koagulace a flokulace, jsou až na pár výjimek nedostatené. Obecn se léiva na OV 
odstraují z 60-90% [5, 30, 37].  
 Namené koncentrace léiv v povrchových vodách se pohybují v ádech ng/l až g/l. Tyto 
koncentrace nezpsobují prakticky žádné akutní riziko, ale mohou být nebezpené z pohledu 
chronické toxicity [34]. V životním prostedí pak zpsobují závažné problémy v pírodních 
ekosystémech [35]. Nejvíce nebezpenými látkami jsou antibiotika a hormonální léiva, která 
narušují bakteriální mikroflóru OV, která pak vykazuje horší efektivitu ištní. Menší 
pozornost je zamena na analgetika, která sice nemají takový vliv na zhoršení procesu ištní 
jako již zmiovaná antibiotika nebo hormonální léiva, ale nacházejí se ve vodách 
v koncentracích minimáln srovnatelných [8]. 
2.5. Stanovení léiv ve vodách 
Samotné stanovení léiv se dá rozdlit do nkolika ástí: odbr vzorku, zakonzervování, 
peprava, uchování, úprava, extrakce a analýza vzorku. 
Nejastjšími metodami pro stanovení léiv ve vodách jsou v dnešní dob kapalinová 
chromatografie (LC) a plynová chromatografie (GC). Z kapalinové chromatografie se 
nejastji používá vysokoúinná kapalinová chromatografie (HPLC) a to vtšinou ve 
spojení s  hmotnostním spektrometrem (HPLC-MS). Dalšími možnostmi je spojení 
s detektorem diodového pole (HPLC-DAD) nebo UV detektorem (HPLC-UV). Plynová 
chromatografie se používá ve spojení s hmotnostním spektrometrem (GC-MS) nebo 
s atomovým emisním spektrometrem (GC-AED) [38, 39, 40, 41, 42, 43]. 
2.5.1. Vzorkování 
 Vzorkování je nejslabším lánkem analytického postupu. Chyby vzniklé nesprávným 
odbrem nebo skladováním vzorku nelze již napravit. Analyzovaný vzorek musí 
reprezentovat jakost vody v míst, v bodu i v dob odbru [44]. 
 Nejastjším zpsobem vzorkování je bodový (aktivní) odbr vzorku. Problémem zde je, 
že odebraný vzorek by ml reprezentovat vzorkovanou oblast jako celek, ale ve skutenosti 
reprezentuje pouze složení vody v moment odbru. Pi konvenním monitoringu vod se 
odebírá vtší množství vody, které se v laboratoi rznými extrakními metodami 
zakoncentruje  na malý objem,  vhodný ke stanovení.
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 Další možností vzorkování je použití pasivního vzorkovae. Tyto vzorkovae fungují ve 
vodním prostedí na itegrativním principu, tj. po dobu expozice dochází ke kontinuální 
extrakci sledovaných látek z vody bez toho, aby se dosáhlo termodynamické rovnováhy mezi 
organickou fází ve vzorkovai a vodou. Rychlost akumulování látky je pímo úmrná její 
koncentraci ve vod. Výhody pasivních vzorkova jsou nap. zachycení výkyv koncentrací 
kontaminant ve vodách, zjednodušení analytických postup, pípadn také detekce 
ultrastopových množství látek [45]. 
2.5.1.1. Konvenní vzorkování odpadních vod 
 Odpadní vody se vyznaují znaným kolísáním jakosti. Splaškové vody závisí na 
používání vodovod koupelen atd., prmyslové odpadní vody na technologickém procesu. 
Z tohoto dvodu nestaí pro posouzení kvality vody jednorázový odbr vzorku. Odebírají se 
proto vzorky smsné v závislosti na ase (za hodinu, za smnu, za 24 hodin) [46]. To se 
v dnešní dob provádí asto automatickými vzorkovai. Typickými místy odbr jsou pítok
a odtok z OV [47]. 
Vzorkování na pítoku OV 
Odpadní voda na pítoku je znan nehomogenní médium. Dležitý je správný výbr místa 
pro odbr vzorku, zvlášt je-li více pítok rzné kvality. To platí pro runí i automatické 
vzorkování, které se v dnešní dob uplatuje stále více. Výhodou využití automatických 
vzorkova je jejich opakovatelnost a také možnost odebírat jimi vzorky nepetržit a 
v pesn daných intervalech. Pi použití automatického vzorkovae se musí dbát na to, že sací 
koš musí být umístn uprosted toku a ve vhodné hloubce tak, aby nedocházelo k nasávání 
sediment ze dna ani plovoucího materiálu z povrchu toku. Tak by totiž došlo k tomu, že 
odebraný vzorek by nereprezentoval skutenou kvalitu pítoku [47]. 
Vzorkování na odtoku z OV
 Z pohledu kvality zde nejsou takové problémy jako na pítoku, protože voda je zde istá a 
proto neexistují výše uvedené problémy. Problémem však mže být, a to hlavn u malých 
istíren, nízký objem vypouštné vody nebo její vypouštní diskontinuáln. Tak by mohlo 
dojít k tomu, že vzorky nebudou odebrány vbec. Pi použití pístroje bez záznamu prbhu 
vzorkování ani nemžeme zjistit, co bylo píinou neodebraného vzorku. Dnes již existují i 
pístroje, vzorkující na základ události, to znamená, že událostí bude aktuální odtok vody. 
Program se spustí a vzorek odebere, po zastavení odtoku vody se program opt pozastaví 
[47]. 
Odbrové láhve 
 Nejastji se pro odbr vzork používají sklenné a plastové vzorkovnice. Existují i 
jednorázové vaky, vhodné zejména pro odbr vzork obsahujících prioritní polutanty, kde by 
byla dekontaminace asov i finann nároná. U sklenných vzorkovnic je zapotebí dbát na 
kvalitu skla, protože ne všechny „sklenné“ nádoby lze použít pro laboratorní úely. 
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2.5.1.2. Vzorkování odpadních vod pasivním vzorkovaem POCIS 
Pasivní vzorkování 
 Pasivní vzorkovae fungují ve vodném prostedí na integrativním principu, což znamená, 
že po as expozice dochází ke kontinuální extrakci sledovaných látek z vody bez toho, aby se 
dosáhla termodynamická rovnováha mezi organickou fází ve vzorkovai a vodou. Rychlost 
akumulace látky ve vzorkovai je pímo úmrná její koncentraci ve vod. Pomocí akumulaní 
rychlosti je možné odhadnout, a to po ukonení expozice, hodnotu asov váženého prmru 
vodné koncentrace analytu (TWA - time-weighted average concentration) i periodicky se 
opakující zneištní po as expozice. Tímto zpsobem je možné snížit nutný interval 
vzorkování a tak dosáhnout snížení náklad. Dalšími výhodami pasivního vzorkování oproti 
konvennímu jsou napíklad zachycení výkyv koncentrací kontaminant ve vod, 
zjednodušení analytického postupu, nebo detekce ultrastopového množství kontaminant, 
které by nebylo možné bžnými zpsoby detekovat. Další výhodou je i monitorování 
biodostupné frakce, která je relevantní pro predikci osudu látek v životním prostedí. 
Akumulaní vlastnosti jsou podobné jako u vodních živoich, proto se  tento model 
vzorkování asto oznauje jako „virtual fish“ [45, 48]. 
 Technika pasivního vzorkování umožuje pepoet koncentrace kontaminant na základ
kalibraních dat a tím i stanovení koncentrace sledovaných polutant ve vod [45]. 
 Kontaminanty jsou pi pasivním vzorkování zachyceny a vázány do vhodného media 
obsaženého ve vzorkovai, oznaovaného jako pijímající fáze. Tou mže být rozpouštdlo, 
chemické inidlo nebo porézní adsorbent.  Koncentrace kontaminantu ve vodném prostedí se 
nemní vlivem extrakního procesu. Principem extrakce je pestup analyzované látky do 
pijímající fáze z vodného prostedí pes fázové rozhraní. Limitující vrstvou pestupu bývá 
membrána a asto i laminární difúzní vrstva vody na povrchu membrány. Prbh akumulace 
látek z prostedí do pijímající fáze se dá rozdlit na dva režimy - kinetický (lineární) a 
rovnovážný. Z poátku vzorkování funguje vzorkova v lineárním režimu [45]. 
 Pasivní vzorkování má ale i své nevýhody. Tato technologie je stále ve vývoji a doposud 
nebyly schváleny referenní standardizované soustavy a chybí i zakotvení v legislativ. 
Monitorování pasivními vzorkovai vyžaduje rozsáhlý systém kalibraních dat a 
problematickým zstává i porovnání s  výsledky získanými konvenním zpsobem 
vzorkování. Specifickým problémem je zneištní vzorkovae mikroflórou pi 
dlouhodobjším vzorkování a vytváí tak dodatenou barieru vi pestupu látek pes fázové 
rozhraní. Dalším problémem mže být i odcizení vzorkovae po as expozice [45]. 
Pasivní vzorkova POCIS 
Polární organické chemické integraní vzorkovae (POCIS) se používají k monitorování 
hydrofilních kontaminant jako jsou pesticidy, léiva, steroidní hormony, herbicidy… 
[45, 49]. Tyto sloueniny se dostávají do vodného prostedí celosvtov a u mnohých z nich 
byl pozorován efekt chronické toxicity. 
Vzorkova POCIS se skládá z pijímající fáze (sorbetu), obklopené z obou stran hydrofilní 
mikroporézní polyethersulfonovou membránou. To je upevnno mezi dvma podpornými 
kovovými kruhy. Složení sorbetu se volí podle charakteru látek, které chceme monitorovat. 
Efektivní vzorkovací plocha standardn používaného systému POCIS pedstavuje 41 cm2 na 
jeden vzorkova [45, 49]. Vzorkování probíhá pouze z rozpustné fáze a umožuje zjištní 
skuten biologicky dostupného podílu. Tyto vzorkovae pracují na principu integrativního 
24
vzorkování, jsou v prostedí exponovány po více týdn a poskytují informaci o asov
prmrné koncentraci kontaminantu ve vodném prostedí [45]. 
Na obrázku . 9 je znázornno schéma pasivního vzorkovae POCIS.  
Obr. . 9: Schéma vzorkovae POCIS; 1 - podporný kovový kruh, 2 - otvor na šroub, 3 - membrána,              
4 - sorbent, 5- otvor na uchycení do držáku 
Vzorkování na OV
 Pasivní vzorkovae POCIS se umísují na pítok a odtok z OV. 
2.5.2. Konzervace, doprava a skladování vzork
Doba, která ubhne mezi odbrem vzorku a jeho zpracováním by mla být co nejkratší, u 
stanovení organických látek do 24 hodin [50]. Skladování tchto vzork by mlo probíhat pi 
teplot 3-4 °C [46, 50]. 
Po odbru vzork by mla být každá vzorkovnice opatena štítkem, aby nemohlo dojít 
k zámn. Po oznaení se pemístí do transportního koše, kde lahve zstanou ve stejné pozici 
jako pi odbru. Koše mívají íseln oznaené pozice lahví. Transport tchto vzork by ml 
trvat co nejkratší dobu [47]. 
2.5.3. Úprava vzork ped extrakcí 
  Vzorky odebrané na OV, a to zvlášt na pítoku, obsahují velké množství neistot, a 
proto je musíme ped samotnou extrakcí upravit filtrací. Nejprve se vtší ástice odstraní na 
sklenném vláknitém filtru o velikosti pór 1 m a následn se filtrát pefiltruje na sklenném 
vláknitém filtru o velikosti pór 0,45 m [51]. 
 Ped samotnou extrakcí se pidá do vzorku kyselina (konc. H2SO4 [52], 1 M HCL [51]), 
aby se pH upravilo na hodnotu 2. 
2.5.4. Extrakce 
 Vtšinou není možné pímo stanovovat jednu složku ve složitjším vzorku pevedeném do 
roztoku. Obvykle je nutné oddlit extrakcí stanovovanou složku od ostatních a vytvoit tak 
analytický vzorek [5]. Z hlediska fyzikální chemie je chápán proces extrakce jako pechod 
složky fázovým rozhraním mezi dvma vzájemn nemísitelnými kapalinami [53]. V našem 
pípad se jedná o léiva, která mají být pevedena z kapalného vzorku do jiné fáze. Z této 
fáze pipravíme vhodnými postupy (promývání rznými rozpouštdly) vzorek analytický. 
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 Nejpoužívanjší metodou pro extrakci léiv je extrakce na tuhou fázi (SPE) 
[43, 51, 52, 54]. Další používanou metodou je extrakce kapalina-kapalina [55]. 
2.5.4.1. Extrakce tuhou fází - SPE 
 Extrakce tuhou fází (Solid Phase Extraction - SPE) je v dnešní dob nejvýkonnjší 
technika dostupná pro rychlou a selektivní pípravu vzorku. Její podstatou je zachycení 
molekul látky na tuhém sorbetu, pes který protéká vzorek. Pi extrakci se využívá 
chemických vlastností molekul, které v dsledku mezimolekulových interakcí ulpívají na 
sorbentu [53]. 
 SPE má oproti tradiní extrakci kapalina-kapalina adu výhod. Tou nejdležitjší je snížení 
spoteby organických rozpouštdel, která jsou asto azena mezi látky jedovaté, niící 
ozonovou vrstvu, ale i jinak nebezpené. 
 SPE se nejastji používá pi zpracování kapalných vzork, pedevším pro extrakci stedn
tkavých a netkavých látek, jejich zakoncentrování a k odstranní nežádoucích látek, 
rušících následná analytická stanovení. Princip sorbce u SPE je podobný jako u kapalinové 
chromatografie. Široká je i nabídka sorbet. Metoda je rychlá, pesná a reprodukovatelná. 
 Pi SPE se analyt sorbuje na tuhou fázi z fáze kapalné. Analyt je rozpuštn v kapalné fázi, 
proto musí být jeho interakce s tuhou fází silnjší než s fází kapalnou. Sorbent je uložen 
v trubikách z polypropylenu nebo ze skla (obr. . 10). 
Obr. . 10: SPE kolonky 
 Jak již bylo eeno, SPE se používá pro izolaci, ištní a zkoncentrování analytu. Po 
skonení SPE je analyt obsažen v roztoku, obsahuje minimum interferujících látek a je 
v dostatené koncentraci. 
 Sorbenty v SPE jsou velice podobné sorbentm v kapalinové chromatografii. Používají se 
chemicky obrácené vázané fáze na bázi silikagelu, normální fáze a iontov výmnné fáze, ale 
i celá ada dalších sorbent [56]. 
 Nejastji používanými SPE kolonkami pro stanovení léiv jsou Oasis HLB [34, 38, 57]. 
Použitelnými jsou i kolonky Oasis MCX [57] a StrataTM X [58]. 
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2.5.5. Derivatizace 
 Derivatizace je proces, pi kterém je pvodní slouenina chemicky pemnna tak, aby 
vzniklá nová slouenina, která by již mla vhodné vlastnosti pro stanovení konkrétní 
analytickou metodou. Vzorky analyzované plynovou chromatografií musí být tkavé. U málo 
volatilních a tepeln nestabilních látek, stanovovaných plynovou chromatografií, musí 
vlastnímu mení pedcházet práv derivatizace. Bez pedchozí derivatizace by tyto látky 
mly nereproduktivní oblast, výšku a tvar píku. Nkteré sloueniny mohou špatn reagovat na 
uritý detektor, a proto se takové sloueniny derivatizací „oznaují“ pro zlepšení detekce. 
Derivatizace také mže zlepšit rozlišení pi koeluci slouenin a pekrývání pík, které je 
v plynové chromatografii nežádoucí [59, 60]. 
Použitím správného inidla a derivatizaního postupu by mla vzniknout požadovaná 
zmna v  chemické slouenin (sloueninách), která nás zajímá. Základními typy 
derivatizaních reakcí používaných pro plynovou chromatografii jsou silylace, acylace a 
alkylace. Nejastji používaným typem inidel jsou inidla silylaní, reagující se všemi  
sloueninami obsahujícími ve své funkní skupin aktivní vodík, nap.  -COOH, -OH, -NH a  
-SH. Acylaní inidla reagují s vysoce polárními funkními skupinami jako jsou 
aminokyseliny a sacharidy. Alkylaní inidla jsou zacílena na aktivní vodík na aminech a na 
kyselých hydroxylových skupinách [59]. 
 K derivatizaci léiv se nejvíce používají tato inidla: 
• N,O-Bis-(trimethylsilyl)-trifluoracetamid (BSTFA) [8] 
• N-methyl-N-trimethylsilyltrifluoracetamid (MSTFA) [8] 
• N-terc-butyldimethylsilyl-N-methyltrifluoracetamid (MTBSTFA) [8] 
• pentafluorbenzylbromid [63] 
• diazomethan [64] 
• methanol / BF3 [65] 
• hydrogensíran tetrabutylamonia [61] 
Negativní stránkou derivatizace je její pracnost, asová náronost a možný vznik 
vedlejších derivatizaních produkt. Mezi nevýhody patí i nebezpené vlastnosti vtšiny 
derivatizaních inidel, protože mnohá z nich jsou explozivní, jedovatá nebo 
karcinogenní [61, 62].  
2.5.5.1. Silylace 
 Nejpoužívanjším postupem derivatizace vzork pro plynovou chromatografii je silylace. 
Silylaní inidla jsou oblíbená pro svou snadnou použitelnost a „itelnost“ forem jejich 
derivát. Pi silylaci je aktivní vodík nahrazen alkylsilyl skupinami, jako jsou trimethylsilyl 
(TMS) nebo t-butyldimethylsilyl (t-BDMS). Ve srovnání s  jejich mateskými sloueninami 
jsou jejich silyl deriváty tkavé, mén polární a více tepeln stabilní. Výsledkem je lepší 
separace pomocí plynové chromatografie a posílení detekce.  
 Silylaní inidla jsou vtšinou citlivá na vlhkost a je zapotebí je zapeetit pod dusíkem, 
aby se zabránilo jejich deaktivaci. Deriváty TMS jsou také citlivé na vlhkost, a proto byly 
zavedeny t-BDMS inidla, jejichž deriváty jsou 10000krát více hydrolyticky stabilní než TMS 
deriváty. Ob inidla, TMS i t-BDMS, jsou vhodná pro širokou škálu látek; nabízejí 
vynikající tepelnou stabilitu a mohou být použita za rzných podmínek a pi rzných 
aplikacích v plynové chromatografii [59]. 
 Pro derivatizaci vybraných léiv byla v této práci použita silylaní inidla: MSTFA a 
BSTFA . 
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MSTFA (N-Methyl-N-trifluoroacetamid)
 Toto inidlo nahrazuje pi reakci labilní vodíkový atom a tvoí nejvíce tkavé deriváty, 
které jsou tepeln stabilní a nejpoužitelnjší k analýze tkavých stopových materiál, kde 
mohou mít deriváty píky blízko inidlm nebo vedlejším produktm [66]. 
Obr. . 11: Mechanismus reakce MSTFA 
BSTFA (N,O-bis(trimethylsilyl)trifluoroacetamid) 
 Je to úinný trimethylsilylový dárce, který reaguje s celou adou polárních slouenin a 
nahrazuje jejich labilní vodíkový atom TMS skupinou. TMS deriváty BSTFA jsou tkavé a 
tepeln stabilní, a proto se bžn používají v  plynové chromatografii s  hmotnostní 
spektrometrií. BSTFA se používá k analyzování zneužívání drog, jako jsou THC metabolity, 
Morfin a PCP [67, 68]. 
Obr. . 12: Mechanismus reakce BSTFA 
2.5.6. Chromatografie 
 Chromatografické metody pedstavují nejdležitjší ást všech separaních metod [69]. 
Tyto metody jsou pedevším metody kvalitativní a kvantitativní analýzy vzorku [53]. 
 Chromatografie využívá dlení mezi dv fáze. Jedna fáze je pohyblivá a je oznaována 
jako mobilní fáze, tou bývá plyn nebo kapalina, druhá je nepohyblivá a je oznaovaná jako 
stacionární fáze. Ta v chromatografii nabývá nejrznjších forem. Obecn je jakákoliv forma 
stacionární fáze nazývána sorbent. Tímto sorbentem je naplnna kolona, pes kterou 
postupuje mobilní fáze. Sms látek k rozdlení je oznaován jako vzorek a látky v nm 
obsažené jsou složky [69].  
Vzorek je pomocí mobilní fáze unášen soustavou pes stacionární fázi. Složky vzorku 
mohou být stacionární fází zachycovány, a proto se pi pohybu zdržují. Více se zdržují 
složky, které jsou stacionární fází poutány silnji. Tím se postupn složky od sebe separují a 
na konec stacionární fáze se dostávají díve složky mén zadržované [53]. 
Chromatografické metody mžeme dlit podle nkolika hledisek. Zejm nejdležitjším 
je rozdlení podle skupenství mobilní fáze a podle fáze stacionární (tabulka . 3). 
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Tabulka . 3: Pehled nejdležitjších chromatografických technik [69] 
Mobilní  fáze Stacionární fáze 
Chromatografická 
technika 
Užívaný symbol 
Kapalina na nosii 
Plynová rozdlovací 
chromatografie 
GLC 
Plyn (plynová 
chromatografie) 
Tuhá látka 
Plynová adsorpní 
chromatografie 
GSC 
Kapalina (polymer) 
vázaná na nosii 
Kapalinová rozdlovací 
chromatografie 
LLC 
Kapalina v pórech 
sorbentu 
Gelová permeaní 
chromatografie 
GPC 
Kapalina (kapalinová 
chromatografie) 
Tuhá látka 
Iontov výmnná 
chromatografie 
LSC 
Tekutina 
v nadkritickém stavu 
Kapalina (polymer) 
vázaná na nosii 
Chromatografie 
s mobilní fází 
v nadkritickém stavu 
SFC 
Dalším možným rozdlením je podle : 
• Uspoádání stacionární fáze
o Kolonová chromatografie – stacionární fáze je umístna v trubici (kolon) 
o Plošné techniky:
Papírová chromatografie (Paper Chromatography – PC) – stacionární fáze je 
souástí chromatografického papíru.  
Tenkovrstvá chromatografie (Thin Layer Chromatography – TLC) – stacionární 
fáze je umístna na pevném plochém podkladu (nap. sklenné desce nebo 
hliníkové fólii). 
• Dje, který pevládají pi separaci
Obvykle se pi separaci uplatuje nkolik fyzikáln-chemických dj souasn, ale 
jeden z nich pevládá. 
o Rozdlovací chromatografie – o separaci rozhoduje odlišná rozpustnost složek 
vzorku ve stacionární fázi (kapalina) a mobilní fázi (kapalina nebo plyn). 
o Adsorpní chromatografie – o separaci rozhoduje rzná schopnost složek poutat 
se (adsorbovat se) na povrch stacionární fáze (tuhá látka). 
o Iontov-výmnná chromatografie – o separaci rozhodují rzn velké 
elektrostatické pitažlivé síly mezi funkními skupinami stacionární fáze 
(iontomni) a ionty vzorku. 
o Gelová chromatografie – složky se separují podle velikosti na pórovité 
stacionární fázi (gelu); menší molekuly vzorku se v pórech gelu zdržují déle 
(molekulov sítový efekt). 
o Afinitní chromatografie – stacionární fáze je schopna vázat ze vzorku práv
urité složky, ke kterým má úzce selektivní vztah (afinitu) [53]. 
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2.5.6.1. Plynová chromatografie - GC 
 V analýze tkavých látek má plynová chromatografie výsadní postavení mezi separaními 
metodami. Hlavními výhodami této techniky jsou jednoduché a rychlé provedení analýzy, 
úinná separace látek a malé množství vzorku potebného k analýze. Plynová chromatografie 
má mnoho variant, v praxi nejpoužívanjšími jsou plynové chromatografy s kapilárními 
kolonami [70]. Na obrázku . 13 je zjednodušené schéma plynového chromatografu. 
Obr. . 13: Zjednodušené schéma plynového chromatografu [70] 
Stacionární fáze v plynové chromatografii 
Obvykle dlíme plynovou chromatografii na chromatografii v systému plyn - pevná látka 
(GSC) a na chromatografii plyn - kapalina (GLC). U GSC je distribuce analytu mezi fázemi 
založena na adsorpci; zde je však nevýhodou úzká oblast linearity adsorpní isotermy. 
Nejpoužívanjšími adsorbenty jsou silikagel, aktivní uhlí a alumina. GLC je píkladem 
rozdlovací chromatografie; v tomto pípad dochází k rozpuštní látky v obou fázích. 
Kapalná fáze je v kolon ukotvena, musí mít nízkou tenzi par a musí být chemicky stabilní i 
pi vysoké pracovní teplot. Nejpoužívanjšími kapalnými stacionárními fázemi jsou 
polyethylenglykoly, polyestery nebo polysiloxany [69, 70]. 
Mobilní fáze - nosný plyn 
 Mobilní fází je v  plynové chromatografii nosný plyn. Úlohou nosného plynu je 
transportovat složky vzorku kolonou a pitom se neúastnit separaního procesu. Nejastji 
používanými plyny jsou vodík, dusík, helium a argon. Pi volb nosného plynu uvažujeme 
pedevším tyto faktory: viskozita, úinnost, istota, reaktivita, typ použitého detektoru a cena 
plynu. 
 Prtok mobilní fáze musí být optimalizován tak, aby se dosáhlo co nejlepšího rozdlení 
látek na kolon, tj. nejmenšího rozšíení zón separovaných látek. tyi hlavní dje, podílející 
se na rozšiování zón bhem prchodu kolonou, jsou víivá difúze, podélná molekulární 
difúze, odpor proti penosu hmoty ve stacionární fázi a odpor proti penosu hmoty v mobilní 
fázi [69, 70].  Pi stanovování léiv se nejastji používá jako nosný plyn helium [52, 77]. 
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Plynový chromatograf se skládá z regulátoru tlaku a prtoku, injektoru, kolony, detektoru a 
vyhodnocovacího zaízení, kterým bývá poíta. 
Regulátory tlaku a prtoku 
Jsou to elektronické regulaní zaízení sloužící k ovládání prtoku a tlaku nosného plynu. 
Regulátor prtoku zaruuje konstantní prtok plynu kolonou a detektorem bez ohledu na typ 
nosného plynu, teplotu a rozmry kolony. Promnnou veliinou je zde tlak, který se nastaví 
automaticky podle viskozity plynu, vnitního prmru kolony a délky kolony tak, aby prtok 
kolonou byl konstantní [70]. 
Injektor 
Analyzovaná látka se do plynového chromatografu dostává injektorem. Látka je nastíknuta 
pomocí speciální injekní stíkaky pes septum, které oddluje vnitek injektoru od vnjšího 
prostoru. K rychlému odpaení vzorku vysokou teplotou a ke správnému promíchání par vzorku 
s nosným plynem dochází ve sklenné vložce tzv. lineru, jenž je souástí injektoru. Mezi 
injektorem a kolonou se nachází dli toku (splitter) umožující vést jen ást odpaeného vzorku 
na kolonu (splitovací pomr - split ratio). Pro stopovou analýzu nebo analýzu smsí látek, které 
mají výrazný rozdíl v bodu varu, se používá technika nástiku bez splitu (splitless injection) [70]. 
Kolona 
 Používanými kolonami v plynové chromatografii jsou bu náplové nebo kapilární kolony. 
Vzhledem k vyšší úinnosti se pevážn používají kapilární kolony. Náplové kolony jsou trubice 
vyrobené ze skla nebo nerezové oceli dlouhé 0,5-4 m o prmru 2-5 mm. Obsahují adsorbent 
nebo nosi se zakotvenou kapalnou fází. Kapilární kolony jsou otevené kapiláry, kde funkci 
nosie zastávají vnitní stny kapiláry, které jsou pokryty kapalnou stacionární fází. Kapilární 
kolony jsou vyrobeny z taveného kemene, jejich délka se pohybuje od desítek do stovek metr a 
prmr mají 0,2-0,7 mm. Kolona je umístna v termostatu temperovaném na uritou teplotu. 
Teplota je dležitá promnná v plynové chromatografii. Pokud je teplota kolony bhem analýzy 
konstantní, jedná se o isotermální analýzu. Pro analýzu vzork multikomponentních smsí látek 
s rozdílnými body varu je vhodné použít teplotního gradientu. Zde se teplota kolony bhem 
analýzy mní podle vytvoeného teplotního programu. Výhodou použití teplotního gradientu je 
zlepšení tvaru chromatografických pík a výrazné zkrácení doby analýzy [69, 70] Pro stanovení 
léiv se nejastji používají kapilární kolony o délce 30 m s prmrem 0,25 mm a tlouškou 
sorbentu 0,25 m [43, 52, 77]. 
Detektor 
 Úkolem detektoru je rozlišit prchod samotného nosného plynu a nosného plynu s obsahem 
eluované složky a poskytnout tak rozdílné signály. Prvním pedpokladem úspšné detekce je 
dobré rozdlení analyzované smsi na kolon. Je-li toto rozdlení nedokonalé, nepomže 
k dosažení dobrého výsledku sebelepší detektor. Charakteristikou dobrého detektoru je dobrá 
stabilita signálu, velká citlivost a dostaten rychlá reakce na zmnu složení procházejícího 
eluentu. Teplota detektoru by mla být vyšší než je teplota plyn vycházejících z kolony, aby se 
zabránilo kondenzaci látek na stnách detektoru. V plynové chromatografii se využívá nkolik 
typ detektor: 
• Tepeln vodivostní detektor (TCD, katarometr): Podstatnou ástí TCD je tenké 
odporové vlákno umístné uvnit kovového bloku. Vláknem prochází konstantní 
elektrický proud a zahívá je na uritou teplotu. Jestliže detektorem prochází nosný plyn, 
je teplota vlákna konstantní. Obsahuje-li plyn eluovanou složku s jinou tepelnou vodivostí 
než má nosný plyn, zmní se teplota vlákna a tím i jeho elektrický odpor. Vhodnými 
nosnými plyny jsou vodík nebo helium. V praxi se vedle sebe zapojují dva TCD 
detektory, do jedné z mrných cel se pivádí istý nosný plyn, do druhé plyn 
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vycházející z kolony. TCD je univerzální detektor. Má široký lineární dynamický rozsah, 
ale je málo citlivý. Používá se omezen, hlavn pro analýzy neuhlovodíkových plyn. 
• Plamenový ionizaní detektor (FID): Plyn z chromatografické kolony je zavádn do 
kyslíko-vodíkového plamene, kde probíhají chemionizaní reakce vedoucí ke vzniku 
nabitých ástic. Podstatnou ástí detektoru je hoáek, opatený na spodní ásti pívodem 
nosného plynu a vodíku. Ionty a elektrony vytvoené spálením složek v nosném plynu, 
umožují elektrický tok mezi elektrodami, na které je vloženo stabilizované stejnosmrné 
naptí. Vzduch jako pomocný plyn se pivádí do spodní ásti detektoru. FID poskytuje 
odezvu tém na všechny organické látky. Odezvu nedává vtšina anorganických plynu a 
par a nkteré organické látky (formaldehyd, chlorid uhliitý). Nastavení prtoku vodíku a 
vzduchu je velmi dležité a musí být provedeno i s ohledem na nosný plyn. Maximální 
linearity a citlivosti se dosahuje pi optimálním pomru doplkový plyn/vodík. Odchylky 
od optimálního pomru mají za následek nestabilní plamen a velký šum. 
• Plamenový ionizaní detektor s alkalickým kovem (AFID): Jedná se o modifikaci 
FID, kde je k ústí trysky umístna peleta soli alkalického kovu (CsBr, KCl) používaná 
zejména ke stanovení fosforu, dusíku a síry v organických látkách.
• Detektor elektronového záchytu (ECD): Je to selektivní ionizaní detektor citlivý na 
elektronegativní atomy, zejména halogeny. Nosným plynem je zde asto dusík, který je 
vlivem 
 záení v detektoru ionizován, ímž vzniká konstantní proud. Atomy halogen
jsou elektronegativní a zachytávají pomalé elektrony, ímž dochází ke snížení ionizaního 
proudu. Zdrojem ionizace je v ECD 3H nebo 63Ni, emitující ástice β. Nejmenší 
detekované množství je o nkolik rádu nižší než u plamenového ionizaního detektoru. 
ECD je velmi vhodný pro stopovou analýzu pesticidu v životním prostedí. 
• Plamenový fotometrický detektor (FPD): Tento detektor je selektivní pro látky 
obsahující síru a fosfor. Funguje na principu mení intenzity chemiluminiscence. Mí se 
emise záení pi spalování složek ve vodíkovém plameni. Svtelná kvanta jsou 
zaznamenána fotoelektrickým násobiem, ped který je pedazen interferenní filtr 
propouštjící záení o urité vlnové délce. Maximum emise pro fosfor je pi 525 a 565 nm 
a pro síru 390 nm. 
• Heliový ionizaní detektor (HeD): Patí k univerzálním detektorm a je citlivý na 
organické i anorganické sloueniny vetn permanentních plyn. Pracuje na principu 
ionizace heliovými atomy vzbuzenými do metastabilního stavu s vysokým ionizaním 
potenciálem. Nestabilního stavu heliových atom je dosahováno absorpcí elektron
emitovaných z radioaktivního zdroje pi souasném psobení elektrického pole o 
velké intenzit. Všechny sloueniny s nižším ionizaním potenciálem jsou ionizovány 
a poskytují signál úmrný jejich množství. Jako nosný plyn je poteba používat 
helium.
• Hmotnostn spektrometrický detektor (MS) – Umožuje nejen detekci pítomnosti 
analytu, ale také jeho identifikaci na základ hmotnostního spektra [69, 70, 71]. 
Hmotnostní spektrometrie je zárove nejpoužívanjší metodou detekce pi 
stanovování léiv [42, 43, 52, 77].
2.5.7. Hmotnostní spektrometrie - MS 
Je to fyzikáln-chemická metoda urující hmotnosti atom, molekul a molekulových 
fragment po jejich pevedení na ionty. Hmotnostní spektrometrie je velmi úinná 
identifikaní technika široce používaná k ešení analytických problém v organické chemii, 
biochemii i pi analýze anorganických materiál a povrch tuhých látek. Hmotnostní 
spektrometrie umožuje urit izotopový pomr prvku ve vzorku (13C/12C, 2H/1H, 
18O/16O,17O/16O, 15N/14N, 34S/32S, 33S/32S). 
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Hmotnostní spektrometr se skládá z tchto hlavních ástí: vstupu, iontového zdroje, 
analyzátoru, detektoru se zesilovaem a záznamovým zaízením, vakuového systému [69, 73]. 
Na obrázku . 14 je zobrazeno schéma hmotnostního spektrometru.
Obr. . 14: Schéma hmotnostního spektrometru [8] 
Vstup 
Zde se vzorek zavádí do hmotnostního spektrometru. Obvykle bývá vstupem zásobník o 
objemu 1-2 l, kde se nastíknutý vzorek vypaí a poté je peveden malým otvorem do 
iontového zdroje. U málo tkavých látek se vzorek zavádí pímo do iontového zdroje. Pi 
spojení s plynovou chromatografií (GC-MS) se používá tzv. chromatografický vstup [69]. 
Iontový zdroj 
Zde nevratným odštpením valenních elektron vznikají z molekul vzorku ionty. Iontové 
zdroje dlíme na dva druhy:  
1. Tvrdé - vysoce energetická ionizace, molekuly se rozpadají na fragmenty, sem patí 
elektronová ionizace (EI). 
2. Mkké - málo energetické, vznikají hlavn molekulární adukty, minimální 
fragmentace. Sem patí: chemická ionizace (CI), elektrosprej (ESI), MALDI 
(desorpce/ionizace laserem za úasti matrice), chemická ionizace za atmosférického 
tlaku (APPI), indukn vázané plazma (ICP) [69, 72]. 
Analyzátor 
 V analyzátoru se dlí ionty na základ jejich pomru hmotnosti ku náboji (m/z). Existuje 
nkolik druh analyzátor: 
• Sektorové separátory - jsou tvoeny magnetickými a elektrostatickými poli. 
Vzhledem k pomalým zmnám bývají oznaovány jako statické. Sektorové 
analyzátory mají dv funkce, a to dlení iont podle úinných hmot a fokusaci iont
stejných úinných hmot.  
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o Magnetický analyzátor (B) – je to nejstarší analyzátor, avšak z hlediska rozlišení 
a hmotnostního rozsahu to je nejdokonalejší disperzní prvek. Umožuje prostorové 
rozdlení monoenergetického svazku iont podle hodnoty m/z. Konstrukn je 
magnetický hmotnostní analyzátor elektromagnet, mezi jehož pólovými nástavci 
procházejí ionty. Ionty, které jsou urychleny v iontovém zdroji mají kinetickou 
energii danou vztahem:  Vz
vm
EK ⋅=
⋅
=
2
2
o Elektrostatický analyzátor (ESA) – je to pomocný disperzní prvek umožující 
energeticky sjednotit proud iont vycházejících z iontového zdroje nezávisle na 
jejich hodnotách m/z.  
• Analyzátor doby letu (TOF) - Je to nejjednodušší analyzátor, který je tvoen pouze 
prázdnou trubicí. K asovému rozdlení iont podle m/z dochází na základ jejich 
odlišné doby letu z  iontového zdroje do detektoru. Hmotnjší ionty se pohybují 
pomaleji než ionty lehí a doráží proto do detektoru pozdji. Dosažené rozlišení závisí 
na délce dráhy, kterou ionty v prletovém analyzátoru urazí. Prletový analyzátor 
vyžaduje použití iontového zdroje pracujícího v pulzním režimu nap. EI, MALDI. 
Obr. . 15: Schéma hmotnostního spektrometru na principu TOF [75] 
• Kvadrupolový analyzátor - bývá souástí hmotnostních spektrometr s nízkým 
rozlišením, vhodných pro spojení s  plynovou nebo kapalinovou chromatografií. 
Konstrukn se jedná o tyi kovové tye hyperbolického nebo kruhového prezu, do 
nichž je pivádno stejnosmrné a stídavé naptí. Ionty vlétávající do prostoru mezi 
tyemi se dostanou do stídavého elektrického pole a zaínají oscilovat. Pi vhodném 
pomru stejnosmrné a stídavé složky naptí a dané hodnot tchto naptí projdou 
kvadrupolem jenom ionty o uritém pomru m/z. Zaízení se tak chová vlastn jako 
filtr nastavený na uritou hodnotu m/z. Zmnou vkládaných naptí je možné nechat 
projít filtrem postupn ionty v celém rozsahu hodnot m/z.
• Iontová past - je to pomocné zaízení, které umožuje úinkem elektrického pole 
uzavít ionty v ohranieném prostoru. Je složena ze vstupní a výstupní elektrody 
kruhového prezu a z prstencové stedové elektrody. Krajní elektrody jsou uzemnny 
a na stedovou elektrodu je vkládáno vysokofrekvenní naptí s  promnnou 
amplitudou. Ionty jsou nuceny se uvnit iontové pasti pohybovat po uzavených 
kruhových drahách. S rostoucí amplitudou naptí se ionty s rostoucím m/z dostávají 
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na nestabilní trajektorie a opouštjí prostor iontové pasti smrem do detektoru [69, 
74].
Detektor 
Detektory v hmotnostní spektrometrii dlíme do dvou skupin: 
1. Detektory pro pímá mení – detekují elektrický proud vznikající pímým dopadem 
stanovovaných iont. Detektory pro pímá mení jsou nezbytné pro urení pesného 
izotopového zastoupení prvk, napíklad pi zjišování stáí hornin. Jsou také obvykle 
souástí specializovaných zakázkových systém.
2. Násobiové detektory – využívají efekt násobení elektron uvolnných z první 
konverzní dynody po dopadu iont. Násobiové detektory jsou nejastji používaným 
typem detektor užívaných v metod hmotnostní spektrometrie. Jsou také schopny 
poskytnout mitelný signál pro jednotlivé ionty [73].
2.5.7. GC-MS 
 Spojení metod plynové chromatografie (GC) a hmotnostní spektrometrie (MS) vytvoilo 
zatím nejefektivnjší techniku pro analýzu složitjších smsí organických látek. Skloubila se 
zde jak vynikající separaní vlastnost plynového chromatografu, tak také skvlé identifikaní 
vlastnosti hmotnostního spektrometru.  
 Spojem mezi GC a MS je tzv. chromatografický vstup, což je vyhívaná spojka mezi 
kolonou GC a iontovým zdrojem MS. U kapilárních kolon je možné pímé spojení s iontovým 
zdrojem. Jako iontový zdroj tak mže být použita elektronová ionizace. Tato tvrdá ionizaní 
technika zpsobuje charakteristické fragmentace a umožuje tak využití knihoven spekter pro 
snadnou identifikaci slouenin. To je obrovská výhoda propojení GC s MS [69].  
Obr. . 16: Plynový chromatograf s hmotnostním spektrometrem [76] 
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3. EXPERIMENTÁLNÍ ÁST 
3.1. Chemikálie 
• Methanol, pro HPLC, Lach-Ner, s.r.o., eská republika 
• Pyridin, Lach-Ner, s.r.o., eská Republika 
• Kyselina salicylová, Sigma-Aldrich Chemie GmbH, Nmecko 
• Ibuprofen sodná sl, Sigma-Aldrich Chemie GmbH, Nmecko 
• Naproxen, Sigma-Aldrich Chemie GmbH, Nmecko 
• Ketoprofen, Sigma-Aldrich Chemie GmbH, Nmecko   
• Diclofenac sodná sl, Sigma-Aldrich Chemie GmbH, Nmecko 
• MSTFA, Sigma-Aldrich Chemie GmbH, Nmecko 
• BSTFA, Sigma-Aldrich Chemie GmbH, Nmecko 
3.2. Pístroje 
• Analytické váhy HR-120, A&D Instruments, Japonsko 
• Pístroj EVATERM pro sušení dusíkem a zahívání vzork, LABICOM, R 
• Filtry ze sklenných mikrovláken, typ Z-4, 55 mm, Papírna Pernštejn s.r.o., R 
• SPE kolonka typu Oasis® HLB Cartridge, Waters, USA 
• SPE extraktor Baker, model spe - 12G, s vakuovou pumpou Barmany, Co., USA 
• Pasivní vzorkova POCIS - 200 mg sorbentu Oasis HLB urený ke vzorkování léiv 
• Bžné laboratorní vybavení 
• Plynový chromatograf Pegasus IV D, LECO®, USA 
3.3. Odbry vzork odpadní vody 
3.3.1. Konvenní odbry vzork
 Od 17. 11. 2010 do 1. 12. 2010 byly odebírány vzorky na pítoku a odtoku z OV v Brn
Modicích. Odbr byl 24 hodinový a matrice byla umístna do tmavých litrových sklenných 
lahví, pedem vymytých kyselinou chromsírovou a deionizovanou vodou. 
3.3.2. Pasivní vzorkování 
 Od 19. 11. 2010 do 17. 12. 2010 byly na pítok a na odtok vody z OV v Brn Modicích 
umístny pasivní vzorkovae typu POCIS. Ke stanovení léiv byly ureny dva disky POCIS 
na pítoku a ti na odtoku. 
3.4. Píprava vzork a SPE 
3.4.1. Píprava a SPE konvenn odebraných vzork
 Ihned po odbru a doprav do laboratoe byly vzorky zfiltrovány pes sklenný filtr 
pomocí vysokotlakého filtraního zaízení. Dále byly okyseleny na pH 2 1M HCl. 
 Pro SPE byla použita modifikovaná metoda uvedená v [5, 8]: 
• Píprava kolonky: 6 ml methanolu, 3 ml deionizované vody 
• Aplikace 250 ml vzorku o pH 2 
• Promytí: 3 ml deionizované vody 
• Sušení proudem vzduchu 
• Eluce 6 ml methanolu 
36
3.4.2. Píprava vzork odebraných vzorkovaem POCIS 
 Po skonení expozice byl každý vzorkova promyt deionizovanou vodou, aby byly 
odstranny neistoty z povrchu membrán.  
 Poté byl vzorkova rozebrán a sorbent byl kvantitativn peveden do pedem pipravené 
SPE kolonky bez nápln. Eluce byla provedena 10 ml methanolu. 
 U jednoho disku z  pítoku nebylo možno kvantitativn pevést sorbent do kolonky, 
protože pi manipulaci došlo k poškození membrány. Stanovován tak byl pouze jeden vzorek 
z pítoku a ti z odtoku OV. 
3.5. Derivatizace 
3.5.1. Derivatizace MSTFA 
 Konvenn odebírané vzorky byly derivatizovány inidlem MSTFA. Ideální podmínky 
derivatizace byly použity podle postupu uvedených v literatue [5, 8]. Z každé vialky 
obsahující eluát bylo odebráno vždy 500 µl do 4ml vialky a odpaeno v proudu dusíku. Poté 
bylo do vialky pidáno 200 µl MSTFA + 200 µl pyridinu. Vialky byly potom zahívány pi 
teplot 70 °C po dobu 90 minut. 
3.5.2. Derivatizace BSTFA 
 Vzorky odebrané vzorkovaem POCIS byly derivatizovány inidlem BSTFA. Ideální 
podmínky derivatizace byly opt použity podle již zmínných publikací [5, 8]. Z každé vialky 
s eluátem bylo odebráno vždy 1 ml do 4ml vialky a odpaeno v proudu dusíku. Poté bylo do 
vialky pidáno 300 µl BSTFA + 100 µl pyridinu. Vialky byly pak zahívány pi teplot 70 °C 
po dobu 60 minut. 
3.5.3. Retenní asy a hmotnostní spektra 
 Pro použitá inidla (MSTFA, BSTFA) byly charakteristické hmotnosti jednotlivých látek 
následující: 
• Kyselina salicylová:  m/z = 267±1 
• Ibuprofen:   m/z = 160±1 
• Kofein:              m/z = 194±1 
• Naproxen:  m/z = 185±1 
• Ketoprofen:  m/z = 282±1 
• Diklofenak:  m/z = 214±1 
Pi použití MSTFA vycházely následující retenní asy pro jednotlivá léiva: 
• Kyselina salicylová:  RT = 641 s 
• Ibuprofen:   RT = 696 s 
• Kofein:              RT = 803 s 
• Naproxen:  RT = 886 s 
• Ketoprofen:  RT = 929 s 
• Diklofenak:  RT = 962 s 
Protože se ped použitím BSTFA mnila kolona byly retenní asy pro jednotlivá léiva jiná 
než v pedchozím pípad: 
• Kyselina salicylová:  RT = 634 s 
• Ibuprofen:   RT = 687 s 
• Kofein:             RT = 914 s 
• Naproxen:  RT = 929 s 
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• Ketoprofen:  RT = 981 s 
• Diklofenak:  RT = 1026 s 
Obr. . 17: Fragmentogram zkušebního vzorku za použití MSTFA 
Obr. . 18: Fragmentogram zkušebního vzorku za použití BSTFA 
3.6. Analýza vzork
 Analýza reálných vzork byla provedena pomocí plynové chromatografie ve spojení 
s hmotnostním spektrometrem s detekcí doby letu (GC/MS-TOF) na pístroji Pegasus IV D. 
Jako primární kolona byla použita HT-5 (30 m x 0,25 mm, 0,1 µm vrstva filmu tvoená z 5 % 
fenylem a z 95 % dimethylpolysiloxanem), která byla ped analýzou vzork z pasivních 
vzorkova POCIS vymnna za novou Rxi-17 (30 m x 0,25 mm, 0,25 µm vrstva filmu 
tvoená z 50 % difenylpolysiloxanem a z 50 % dimethylpolysiloxanem) Nosným plynem bylo 
helium. Podmínky analýzy byly následující: 
Plynová chromatograf 
• Množství nastíknutého vzorku: 1 µl  
• Teplota nástiku: 270 °C
• Metoda nástiku: splitless
• Prtok nosného plynu: 1 ml/min
• Teplotní program: zaátek na 80 °C po dobu 1 min, poté nárst teploty 20 °C/min do 
300 °C, která byla udržována po 2 min
• Teplota Transfer Line: 280 °C
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Hmotnostní spektrometr 
• Rozsah sledovaných molekulových hmotností: 50 - 600  
• Skenovací rychlost: 5 spekter / s
• Naptí na detektoru: 1850 V
• Teplota iontového zdroje: 220 °C
39
4. VÝSLEDKY A DISKUSE 
4.1. Koncentrace léiv v reálných vzorcích 
Pro urení koncentrací jednotlivých léiv v odpadní i povrchové vod byly nejdíve 
sestrojeny kalibraní kivky. Byly nameny zvláš kalibraní kivky pi použití MSTFA a 
zvláš pi použití BSTFA. Navíc pro každé inidlo a léivo byly vytvoeny dv kalibraní 
ady, jedna pro nízké koncentrace, druhá pro koncentrace vysoké. Z kalibraních kivek a 
pomocí softwarového programu umožujícího ovládání chromatografu byly také stanoveny 
hodnoty meze detekce (LOD) a meze kvantifikace (LOQ) uvedené v tabulce . 4. Hodnoty na 
ose x jsou uvedeny v ng/ml; tato koncentrace je však uvedena pro konený objem (400 µl) ve 
vialce, tj. po optném rozpuštní reziduí ve 400 µl smsi pyridinu a derivatizaního inidla. 
Pi stanovení množství v reálných vzorcích pak byly tyto hodnoty pepoítány. 
Kalibraní kivka kyseliny salicylové s MSTFA- nižší 
koncentrace
y = 7097,2x + 99569
R2 = 0,998
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A
Obr. . 19: Kalibraní kivka pro stanovení nízkých koncentrací kyseliny salicylové v reálných vzorcích pi 
použití MSTFA 
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Kalibraní kivka kyseliny salicylové s MSTFA - vyšší 
koncentrace 
y = 7933,2x - 466022
R2 = 0,9968
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Obr. . 20: Kalibraní kivka pro stanovení vysokých koncentrací kyseliny salicylové v reálných vzorcích pi 
použití MSTFA 
Kalibraní kivka kyseliny salicylové s BSTFA - nižší 
koncentrace
y = 3340,2x + 15127
R2 = 0,9991
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Obr. . 21: Kalibraní kivka pro stanovení nízkých koncentrací kyseliny salicylové v reálných vzorcích pi 
použití BSTFA 
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Kalibraní kivka kyseliny salicylové s BSTFA - vyšší 
koncentrace
y = 4166,5x - 382564
R2 = 0,9916
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Obr. . 22: Kalibraní kivka pro stanovení vysokých koncentrací kyseliny salicylové v reálných vzorcích pi 
použití BSTFA 
Kalibraní kivka ibuprofenu s MSTFA - nižší koncentrace
y = 2347x + 7977,9
R2 = 0,9986
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Obr. . 23: Kalibraní kivka pro stanovení nízkých koncentrací ibuprofen v reálných vzorcích pi použití 
MSTFA 
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Kalibraní kivka ibuprofenu s MSTFA - vyšší koncentrace
y = 2470,8x - 72486
R2 = 0,9992
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Obr. . 24: Kalibraní kivka pro stanovení vysokých koncentrací ibuprofen v reálných vzorcích pi použití 
MSTFA 
Kalibraní kivka ibuprofenu s BSTFA - nižší koncentrace
y = 777,95x + 2616,7
R2 = 0,9958
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Obr. . 25: Kalibraní kivka pro stanovení nízkých koncentrací ibuprofen v reálných vzorcích pi použití 
BSTFA 
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Kalibraní kivka ibuprofenu s BSTFA - vyšší koncentrace
y = 906,88x - 70191
R2 = 0,9936
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Obr. . 26: Kalibraní kivka pro stanovení vysokých koncentrací ibuprofen v reálných vzorcích pi použití 
BSTFA 
Kalibraní kivka kofeinu s MSTFA - nižší koncentrace
y = 3197,3x + 4160,6
R2 = 0,9998
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Obr. . 27: Kalibraní kivka pro stanovení nízkých koncentrací kofeinu v reálných vzorcích pi použití MSTFA 
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Kalibraní kivka kofeinu s MSTFA - vyšší koncentrace
y = 3986,3x - 381065
R2 = 0,995
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Obr. . 28: Kalibraní kivka pro stanovení vysokých koncentrací kofeinu v reálných vzorcích pi použití MSTFA 
Kalibraní kivka kofeinu s BSTFA - nižší koncentrace
y = 1465,1x - 6973,6
R2 = 0,9873
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Obr. . 29: Kalibraní kivka pro stanovení nízkých koncentrací kofeinu v reálných vzorcích pi použití BSTFA 
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Kalibraní kivka kofeinu s BSTFA - vyšší koncentrace
y = 1930,1x - 159630
R2 = 0,9907
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Obr. . 30: Kalibraní kivka pro stanovení vysokých koncentrací kofeinu v reálných vzorcích pi použití BSTFA 
Kalibraní kivka naproxenu s MSTFA - nižší koncentrace
y = 1592,9x + 7853,7
R2 = 0,9981
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Obr. . 31: Kalibraní kivka pro stanovení nízkých koncentrací naproxenu v reálných vzorcích pi použití 
MSTFA 
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Kalibraní kivka naproxenu s MSTFA - vyšší koncentrace
y = 1866,4x - 75382
R2 = 0,9998
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Obr. . 32: Kalibraní kivka pro stanovení vysokých  koncentrací naproxenu v reálných vzorcích pi použití 
MSTFA 
Kalibraní kívka naproxenu s BSTFA - nižší koncentrace
y = 980,3x + 2403,9
R2 = 0,9977
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Obr. . 33: Kalibraní kivka pro stanovení nízkých koncentrací naproxenu v reálných vzorcích pi použití 
BSTFA 
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Kalibraní kivka naproxenu s BSTFA - vyšší koncentrace
y = 1163,6x - 93926
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Obr. . 34: Kalibraní kivka pro stanovení vysokých  koncentrací naproxenu v reálných vzorcích pi použití 
BSTFA 
Kalibraní kivka ketoprofenu s MSTFA - nižší koncentrace
y = 1098,2x + 9955,4
R2 = 0,9966
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Obr. . 35: Kalibraní kivka pro stanovení nízkých koncentrací ketoprofenu v reálných vzorcích pi použití 
MSTFA 
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Kalibraní kivka ketoprofenu s MSTFA - vyšší koncentrace
y = 1356,6x - 99434
R2 = 0,9996
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Obr. . 36: Kalibraní kivka pro stanovení vysokých koncentrací ketoprofenu v reálných vzorcích pi použití 
MSTFA 
Kalibraní kivka ketoprofenu s BSTFA - nižší koncentrace
y = 674,32x + 8126,1
R2 = 0,9977
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Obr. . 37: Kalibraní kivka pro stanovení nízkých koncentrací ketoprofenu v reálných vzorcích pi použití 
BSTFA 
49
Kalibraní kivka ketoprofenu s BSTFA - vyšší koncentrace
y = 826,31x - 71380
R2 = 0,9935
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Obr. . 38: Kalibraní kivka pro stanovení vysokých koncentrací ketoprofenu v reálných vzorcích pi použití 
BSTFA 
Kalibraní kivka diklofenaku s MSTFA - nižší koncentrace
y = 345,12x + 5751,6
R2 = 0,9963
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Obr. . 39: Kalibraní kivka pro stanovení nízkých koncentrací diklofenaku v reálných vzorcích pi použití 
MSTFA 
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Kalibraní kivka diklofenaku s MSTFA - vyšší koncentrace
y = 596,05x - 58916
R2 = 0,9987
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Obr. . 40: Kalibraní kivka pro stanovení vysokých koncentrací diklofenaku v reálných vzorcích pi použití 
MSTFA 
Kalibraní kivka diklofenaku s BSTFA - nižší koncentrace
y = 852,48x + 8444
R2 = 0,9965
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Obr. . 41: Kalibraní kivka pro stanovení nízkých koncentrací diklofenaku v reálných vzorcích pi použití 
BSTFA 
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Kalibraní kivka diklofenaku s BSTFA - vyšší koncentrace
y = 1048,2x - 56882
R2 = 0,9989
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Obr. . 42: Kalibraní kivka pro stanovení vysokých koncentrací diklofenaku v reálných vzorcích pi použití 
BSTFA 
Tabulka . 4: Limity detekce a kvantifikace pro jednotlivá léiva a derivatizaní inidla 
 MSTFA BSTFA 
léivo LOD [ng/l] LOQ [ng/l] LOD [ng/l] LOQ [ng/l] 
k. salicylová 14,17 47,22 14,35 47,84 
ibuprofen 75,24 250,81 122,02 406,74 
kofein 34,85 116,16 59,47 198,23 
naproxen 32,00 106,65 62,21 207,35 
ketoprofen 90,15 300,50 67,55 225,16 
diklofenak 114,59 381,96 49,43 164,78 
4.1.1. Koncentrace léiv ve vzorcích odebíraných konvenním zpsobem 
 Vzorky odpadní vody byly odebírány na pítoku a odtoku z OV od 17. 11. 2010 do 1. 12. 
2010. Každý vzorek byl derivatizován inidlem MSTFA a tikrát promen na GC-MS. 
V tabulkách . 5-10 jsou uvedeny výsledné koncentrace jednotlivých léiv, smrodatná 
odchylka a úinnost procesu ištní OV. 
 Z tabulek je patrné, že k nejlepšímu vyištní docházelo u kyseliny salicylové (tém
100%) a naopak nejhorší vyištní  bylo v pípad diklofenaku (prmrn 45%). 
 Na obrázcích . 43-48 je znázornna zmna koncentrace jednotlivých léiv na pítoku 
OV v prbhu 15 dní, kdy probíhalo vzorkování. Na obrázku . 49 je porovnání úinností 
odstraování jednotlivých léiv pi procesu ištní. Dále pak jsou na obrázcích . 50 a 51 
uvedeny píklady fragmentogram z analýz vzork odebraných z pítoku a odtoku z OV. 
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Tabulka . 5: Koncentrace kyseliny salicylové na pítoku a odtoku z OV a úinnost procesu 
ištní. 
kyselina salicylová 
 pítok odtok 
 c [g/l] sm. odchylka c [g/l] sm. odchylka
úinnost ištní [%]
17. 11. 48,38 1,88 0,1748 0,0281 99,64 
18. 11. 34,24 0,76 < LOQ - ~ 100 
19. 11. 40,69 1,05 < LOQ - ~ 100 
20. 11. 20,04 2,84 < LOQ - ~ 100 
21. 11. 37,10 1,20 < LOQ - ~ 100 
22. 11. 38,43 0,34 < LOQ - ~ 100 
23. 11. 13,07 0,65 < LOQ - ~ 100 
24. 11. 14,77 0,65 < LOQ - ~ 100 
25. 11. 37,11 0,92 < LOQ - ~ 100 
26. 11. 23,14 2,36 0,0542 0,0305 99,77 
27. 11. 34,63 0,71 < LOQ - ~ 100 
28. 11. 26,32 0,79 < LOQ - ~ 100 
29. 11. 30,95 2,17 < LOQ - ~ 100 
30. 11. 23,72 0,32 < LOQ - ~ 100 
1. 12. 30,06 1,15 < LOQ - ~ 100 
Tabulka . 6: Koncentrace ibuprofenu na pítoku a odtoku z OV a úinnost procesu ištní. 
ibuprofen 
 pítok odtok 
 c [g/l] sm. odchylka c [g/l] sm. odchylka
úinnost ištní [%]
17. 11. 32,81 0,34 0,4005 0,0360 98,78 
18. 11. 27,61 0,76 0,3766 0,0457 98,64 
19. 11. 20,28 1,60 0,0927 0,0309 99,54 
20. 11. 23,95 0,09 0,1331 0,0100 99,44 
21. 11. 21,67 1,09 0,2350 0,0229 98,92 
22. 11. 39,44 0,96 0,1260 0,0231 99,68 
23. 11. 10,42 0,46 0,1423 0,0060 98,63 
24. 11. 32,55 0,15 0,5438 0,0394 98,33 
25. 11. 32,04 1,13 0,1325 0,0074 99,59 
26. 11. 20,70 1,41 0,4065 0,0559 98,04 
27. 11. 29,53 0,57 0,9319 0,0493 96,84 
28. 11. 28,79 1,41 0,7079 0,0181 97,54 
29. 11. 27,83 1,69 0,2112 0,0624 99,24 
30. 11. 21,74 0,98 0,4580 0,0545 97,89 
1. 12. 25,18 1,65 0,4123 0,0153 98,36 
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Tabulka . 7: Koncentrace kofeinu na pítoku a odtoku z OV a úinnost procesu ištní. 
kofein 
 pítok odtok 
 c [g/l] sm. odchylka c [g/l] sm. odchylka
úinnost ištní [%]
17. 11. 28,87 0,62 0,1218 0,0227 99,58 
18. 11. 19,85 0,27 0,1660 0,0582 99,16 
19. 11. 14,88 1,24 0,2070 0,0108 98,61 
20. 11. 20,17 1,64 0,1911 0,0029 99,05 
21. 11. 17,17 0,67 0,2084 0,0147 98,79 
22. 11. 14,60 2,32 0,0613 0,0148 99,58 
23. 11. 14,20 0,62 0,1176 0,0068 99,17 
24. 11. 17,57 0,44 0,0778 0,0097 99,56 
25. 11. 15,27 1,43 0,1875 0,0185 98,77 
26. 11. 14,10 0,34 0,1174 0,0099 99,17 
27. 11. 13,75 0,78 0,1008 0,0056 99,27 
28. 11. 29,24 3,86 0,1610 0,0132 99,45 
29. 11. 18,82 1,56 0,0354 0,0069 99,81 
30. 11. 21,93 0,52 0,0594 0,0028 99,73 
1. 12. 14,95 0,64 0,0779 0,0135 99,48 
Tabulka . 8: Koncentrace naproxenu na pítoku a odtoku z OV a úinnost procesu ištní. 
naproxen 
 pítok odtok 
 c [g/l] sm. odchylka c [g/l] sm. odchylka
úinnost ištní [%]
17. 11. 6,09 0,24 0,4502 0,0161 92,61 
18. 11. 3,31 0,65 0,4356 0,0336 86,82 
19. 11. 2,57 0,26 0,4185 0,0042 83,73 
20. 11. 3,39 0,19 0,3506 0,0290 89,64 
21. 11. 5,70 0,91 0,5271 0,0188 90,76 
22. 11. 5,16 0,26 0,1378 0,0377 97,33 
23. 11. 1,33 0,13 0,2072 0,0435 84,40 
24. 11. 3,04 0,13 0,4058 0,0082 86,63 
25. 11. 3,70 0,64 0,3498 0,0050 90,56 
26. 11. 3,02 0,51 0,4689 0,0616 84,47 
27. 11. 4,37 0,37 0,3925 0,0579 91,02 
28. 11. 3,61 0,03 0,5354 0,0523 85,18 
29. 11. 3,75 0,61 0,2188 0,0219 94,16 
30. 11. 2,57 0,06 0,2191 0,0031 91,46 
1. 12. 3,47 0,25 0,3613 0,0360 89,60 
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Tabulka . 9: Koncentrace ketoprofenu na pítoku a odtoku z OV a úinnost procesu ištní. 
ketoprofen 
 pítok odtok 
 c [g/l] sm. odchylka c [g/l] sm. odchylka
úinnost ištní [%]
17. 11. 4,64 0,17 0,9343 0,0783 79,88 
18. 11. 3,41 0,24 0,7716 0,0434 77,34 
19. 11. 2,93 0,05 0,6551 0,0171 77,63 
20. 11. 3,50 0,30 0,7474 0,0475 78,63 
21. 11. 4,28 0,02 0,6776 0,0105 84,18 
22. 11. 4,03 0,05 0,3292 0,0474 91,83 
23. 11. 1,17 0,01 0,3486 0,0554 70,10 
24. 11. 3,51 0,09 0,4759 0,0194 86,45 
25. 11. 3,31 0,23 0,5312 0,0116 83,95 
26. 11. 3,39 0,17 0,5269 0,0357 84,47 
27. 11. 3,46 0,42 0,6034 0,0551 82,57 
28. 11. 2,81 0,20 0,7845 0,0405 72,06 
29. 11. 3,01 0,36 0,2754 0,0590 90,85 
30. 11. 2,32 0,02 0,3241 0,0492 86,00 
1. 12. 2,82 0,03 0,4251 0,0327 84,93 
Tabulka . 10: Koncentrace diklofenaku na pítoku a odtoku z OV a úinnost procesu 
ištní. 
diklofenak 
 pítok odtok 
 c [g/l] sm. odchylka c [g/l] sm. odchylka
úinnost ištní [%]
17. 11. 11,82 0,84 6,66 0,29 43,71 
18. 11. 7,99 0,85 7,37 0,63 7,78 
19. 11. 11,10 0,21 7,28 0,71 34,40 
20. 11. 11,62 0,04 6,19 0,42 46,74 
21. 11. 18,39 2,54 7,48 0,69 59,36 
22. 11. 14,12 0,90 4,67 0,04 66,91 
23. 11. 5,21 0,34 4,87 0,17 6,55 
24. 11. 11,80 1,27 5,37 0,08 54,46 
25. 11. 12,67 0,64 5,84 0,36 53,86 
26. 11. 11,35 0,55 5,61 0,49 50,53 
27. 11. 10,98 0,61 4,73 0,18 56,94 
28. 11. 11,35 0,83 5,93 0,58 47,80 
29. 11. 10,57 0,80 4,30 0,25 59,37 
30. 11. 7,73 0,59 4,24 0,26 45,18 
1. 12. 6,93 0,60 4,02 0,06 41,96 
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Obr. . 43: Zmna koncentrace k. salicylové v pítoku na OV v prbhu 15 dn
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Obr. . 44: Zmna koncentrace ibuprofenu v pítoku na OV v prbhu 15 dn
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Obr. . 45: Zmna koncentrace kofeinu v pítoku na OV v prbhu 15 dn
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Obr. . 46: Zmna koncentrace naproxenu v pítoku na OV v prbhu 15 dn
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Obr. . 47: Zmna koncentrace ketoprofenu v pítoku na OV v prbhu 15 dn
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Obr. . 48: Zmna koncentrace diklofenaku v pítoku na OV v prbhu 15 dn
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Obr. . 49: Úinnost procesu ištní na OV pi odstraování jednotlivých léiv 
Obr. . 50: Ukázka fragmentogramu z pítoku na OV ze dne 18. 11. 2010 
Obr. . 51: Ukázka fragmentogramu z odtoku z OV ze dne 18. 11. 2010 
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4.1.2. Množství léiv zachycených pasivními vzorkovai POCIS 
 Od 19. 11. 2010 do 17. 12. 2010 byly na OV v Brn Modicích „nasazeny“ na pítok a 
odtok pasivní vzorkovae typu POCIS. Zjišováno bylo množství nasorbovaných léiv. Byla 
provedena analýza u jednoho vzorkovae na pítoku a u tí vzorkova na odtoku.  
 V tabulce . 11 jsou uvedena množství nasorbovaných léiv na POCIS v g. Kvalitativn
byl prokázán výskyt všech sledovaných léiv jako u konvenního vzorkování. 
 Ve vzorku na pítoku byl nejvíce obsažen ibuprofen a nejmén kyselina salicylová. 
Dvodem nízkého nasorbovaného množství oproti konvennímu vzorkování je zejm úprava 
pH na hodnotu 2 ped SPE u vzork získaných konvenn. 
 U vzork na odtoku byl nejvíce obsažen diklofenak a nejmén opt kyselina salicylová. 
Velké množství dilkofenaku ve vzorcích z  POCIS na odtoku potvrzuje jeho špatné 
odstraování pi procesu ištní.  
 Na obrázcích . 52 a 53 jsou uvedeny píklady fragmentogram z analýzy vzorku z pítoku 
a odtoku z OV. 
Tabulka . 11: Množství léiv nasorbovaných na POCIS na pítoku a odtoku z OV 
m [g] 
léivo 
pítok odtok 1 odtok 2 odtok 3 
k. salicylová 0,13 0,08 0,06 0,07 
ibuprofen 29,42 3,98 3,65 4,88 
kofein 13,97 1,35 1,39 1,86 
naproxen 1,64 4,55 3,57 4,13 
ketoprofen 1,57 6,02 4,36 5,03 
diklofenak 2,93 14,65 9,58 10,58 
Obr. . 52: Ukázka fragmentogramu ze vzorkovae POCIS umístného na pítoku OV 
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Obr. . 53: Ukázka fragmentogramu ze vzorkovae POCIS umístného na odtoku z  OV 
4.1.3. Porovnání výsledk získaných konvenním a pasivním vzorkováním 
 Obma zpsoby vzorkování bylo prokázáno zastoupení všech sledovaných léiv ve vod, a 
to jak na pítoku, tak i na odtoku z  OV v Brn Modicích. Na základ analýz vzork
odebraných konvenním zpsobem bylo možné stanovit pesné koncentrace jednotlivých 
léiv, a to jak na pítoku, tak i na odtoku z OV. Pasivní vzorkování mlo spíše kvalitativní 
charakter. Pro použití pasivních vzorkova ke kvantitativním úelm by bylo zapotebí 
vtšího množství vzorkova a vypracování rozsáhlejšího systému kalibraních dat. 
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5. ZÁVR 
Pedložená diplomová práce byla zamena na stanovení léiv metodou plynové 
chromatografie s hmotnostní spektrometrií s pedchozí derivatizací. V diplomové práci byla 
ešena následující  problematika a byly získány tyto výsledky: 
Léiva vybraná ke stanovení byla: kyselina salicylová, ibuprofen, kofein, naproxen, 
ketoprofen a diklofenak.  
Bylo použito dvou zpsob vzorkování odpadní vody. Prvním bylo konvenní bodové 
vzorkování na pítoku a odtoku z OV v Brn Modicích a druhým bylo provedení 
odbru pomocí pasivních vzorkova POCIS umístných na pítok a na odtok z OV 
v Brn Modicích. 
Konvenní vzorkování probíhalo v asovém horizontu od 17. 11. 2010 do 1. 12. 2010. 
Vzorky odpadní vody byly vyextrahovány metodou SPE a derivatizovány inidlem 
MSTFA. 
Pasivní vzorkovae POCIS byly „nasazeny“ v období od 19. 11. 2010 do 17. 12. 2010. 
Stanovení množství nasorbovaných léiv probhlo u jednoho disku na pítoku a u tí 
disk na odtoku. Extrakce probíhala kvantitativním pevedením sorbentu vzorkovae 
do SPE kolonky bez nápln. Eluce probíhala 10 ml methanolu. Následná derivatizace 
byla provedena inidlem BSTFA. 
Všechny vzorky byly analyzovány na plynovém chromatografu s hmotnostním 
spektrometrem s detekcí doby letu. 
Konvenním i pasivním vzorkováním byl prokázán výskyt všech sledovaných léiv 
jak na pítoku, tak i na odtoku z OV Modice. 
Koncentrace léiv se na pítoku pohybovaly od prmrn 3,2 g/l u ketoprofenu až po 
prmrných 30,2 g/l u kyseliny salicylové. Na odtoku byly nejnižší koncentrace u 
kyseliny salicylové, kdy se vtšinou pohybovaly pod limitem kvantifikace. Nejvyšší 
koncentrace na odtoku ml diklofenak a to prmrných 5,6 g/l. 
Nejlépe se z odpadní vody procesem ištní odstraovala kyselina salicylová 
(tém 100%), nejhe potom diklofenak (prmrn 45%). 
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7. SEZNAM POUŽITÝCH ZKRATEK A SYMBOL
AFID      plamenový ionizaní detektor s alkalickým kovem 
API léivá látka 
APPI chemická ionizace za atmosférického tlaku 
B magnetický analyzátor 
BSTFA  derivatizaní inidlo N,O-bis(trimethylsilyl)trifluoroacetamid  
CI chemická ionizace 
CNS centrální nervová soustava 
COX       cyklooxygenázu 
OV       istírna odpadních vod 
ECD detektor elektronového záchytu 
EI elektronová ionizace 
ESA elektrostatický analyzátor 
ESI elektrosprej 
FID plamenový ionizaní detektor 
FPD plamenový fotometrický detektor 
GC plynová chromatografie 
GC-AED plynová chromatografie s atomovým emisním spektrometrem 
GC-MS plynová chromatografie s hmotnostní spektrometrií 
GC/TOF-MS  plynová chromatografie s hmotnostní spektrometrií s detekcí doby 
letu 
GLC plynová rozdlovací chromatografie 
GPC gelová permeaní chromatografie 
GSC plynová adsorpní chromatografie 
HeD heliový ionizaní detektor 
HPLC vysokoúinná kapalinová chromatografie 
HPLC-DAD vysokoúinná kapalinová chromatografie s detektorem diodového 
pole 
HPLC-MS vysokoúinná kapalinová chromatografie s hmotnostní spektrometrií 
HPLC-UV vysokoúinná kapalinová chromatografie d UV detektorem 
ICP indukn vázané plazma 
LC  kapalinová chromatografie 
LC-MS kapalinová chromatografie s hmotnostní spektrometrií 
LLC kapalinová rozdlovací chromatografie 
LOD limit detekce 
LOQ limit kvantifikace 
LSC iontov výmnná chromatografie 
MALDI desorpce/ionizace laserem za úasti matrice 
MS hmotnostní spektrometrie 
MSTFA             derivatizaní inidlo Nmethyl-N-(trimethylsilyl)trifluoroacetamid 
NSAID nesteroidní protizántlivé látky 
PC papírová chromatografie 
POCIS      polární organický chemický vzorkova
SFC chromatografie s mobilní fází v nadkritickém stavu 
SPE       extrakce tuhou fází 
t-BDMS t-butyldimethylsilyl 
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TCD tepeln vodivostní detektor 
TLC tenkovrstvá chromatografie 
TMS trimethylsilyl 
TOF analyzátor doby letu 
